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1 INTRODUCCION

La Conferencia de las Naciones Unidas sobre Medio Ambiente Humano
que tuvo verificativo en Estocolmo del 5 al 16 de junio de 1972,
constituye el punto de partida de miltiples encuentros
internacionales para la proteccién del medio ambiente. A partir de
aquella fecha en todo el mundo se han externado ideas, conceptos,
contradicciones y visiones que dejan claro que éste es el momento
en que 1la humanidad debe incrementar sus esfuerzos con el
denominador comin de proteger el medio ambiente como un patrimonio
bisico para el estimulo del desarrollo, y como un regquisito
esencial para garantizar una vida digna a las generaciones del
futuro.

De esta manera, lo dque en un principio fue wuna inguietud
individual, se tornd en un interés social, para adquirir
posteriormente’ la dimensidén internacional gque se orienta a
preservar el medio ambiente. Ha habido, pues, un ensanchamiento
universal de esta inquietud, que se traduce en una
internacionalizacién de las medidas normativas que, dando forma a
un nuevo ordenamientc juridico, tienen como sujetos directos a los
factores fundamentales de la naturaleza, que son a su vez los
pilares esenciales del equilibrio en los ecosistemas

Distintas y crecientes iniciativas se han ido tomando en los
dltimos aflos para favorecer mecanismos institucionales de
proteccién del medio ambiente y para afianzar una conciencia
global identificada con la conservacién del eguilibrio en los
ecosistemas. Se han creado organismos especializados en la
materia, de dimensién nacional, regional y mundial, y 1los
gobiernos han asumido la responsabilidad de trabajar en este campo
con organizada perseverancia.

Actualmente, en nuestras sociedades se estan creando mecanismos
politicos de solucidn para los evidentes problemas en materia de
medio ambiente y desarrollo. Se necesitan normas y procedimientos
legales, instituciones y modos de solucién socialmente justos,
para este conflicto inevitable. Las normas de proteccién del medio
ambiente y las medidas para alentar un necesario y saludable
equilibrio ecolégico, conforman una estrategia para la
supervivencia del género humano.



El problema ambiental, tal comoc se le conoce ahora, es una
consecuencia de los profundos cambios sobrevenidos en la condicién
humana, que empezaron hace varios siglos y gque contintan
aceleradamente.

El surgimiento y la difusién de la industrializacién, tanto dentro
de los paises donde empezé, como fuera de ellos, cred una compleja
serie de problemas ambientales de grandes dimensiones, con
insospechables dificultades técnicas y econfmicas para
resolverlas. Esta situacién se ha agravado por los aumentos
paulatinos de poblacién en diferentes épocas y en distintas partes
del mundo.

Recientemente el hombre ha creado materiales que la naturaleza
evitd, porque no hay lugar para ellos entre los engranes
perfectamente acoplados del ecosistema global, Cotidianamente se
fabrican materiales no transformables y no degradables, formando
una curva alarmante de volimenes.

Los desechos se producen sin interrupcién y cada dia se complica
mds la forma de disponer de ellos. Conforme avanzan las
tecnologias de produccién se obtienen productos y desechos mas
tdéxicos y mas peligrosos para la salud, por lo gue el panorama se
presenta poco alagiliefio para el manejo y la disposicién final
adecuados,

Los usos que el hombre ha dado al agua son mGltiples, sea como
medio de transporte o como base para sus alimentos; para riego o
para beber; para su aseo en general o para la industria; para
generacién de energia o para fines recreativos. De esta forma,
para poder utilizar el agua es preciso que tenga una calidad
aceptable para el uso a que se destina. Desafortunadamente, el
hombre ha abusado de las aguas del planeta, utilizdndolas como
vehiculo de sus desechos, de forma tal que sus actividades,
particularmente durante los @Qltimos tiempos, han ido degradando
paulatinamente el medio acudtico.

Las grandes ciudades son, por supuesto, una de 1las principales
fuentes de contaminacién de las aguas. La extremada concentracién
de personas e industrias por unidad de &rea requiere y dispone de
una gran cantidad de este recurso, el cual luego de usarse se
evaciia en forma de aguas residuales, que se mezclan con las
corrientes naturales y llegan finalmente a los grandes depdsitos
acuiferos.



Los contaminantes que llegan a las corrientes naturales de agua
son muy diversos y pueden alterar las caracteristicas fisicas,
quinicas y biolégicas de los acuiferos receptores, aparte de ser
comiin que se presenten casos de sinergia o de antagonismo al
concurrir varios contaminantes. Es cierto que existen algunos de
efecto 1limitado y de poco alcance, como algunas particulas
sedimentables o ciertos colores, en tanto que otros tienen un
efecto perjudicial transitorio, aunque muy severo, tales c¢omo la
temperatura y la materia organica putrescible, gue ocasiocna graves
dafios sobre la flora y la fauna, pero a la larga va a ser
descompuesta, desapareciendo de esta manera los dafios causados al
medio. En cambio hay otros que representan practicamente la
destruccién del ecosistema acuatico y entraflan graves peligros
para las personas que pudieran consumir esas aguas © sus
productos, puesto que en ocasiones persisten en el medio por largo
tiempo; tal es el caso de los metales pesados, ciertos biocidas,
los cianuros, el arsénico, los hidrocarburos y el fenol, entre
otros.




1.1 JUSTIFICACION

En las dltimas décadas, en México han ocurrido, al mismo tiempo,
una répida modernizacién de la economia y un crecimiento acelerado
de la poblacién., Se consideré que con la urbanizacién y la
industrializacién, mejoraria automiticamente la calidad de vida de
la poblacién, sin considerar el impacto gue tendrian, tanto la
expansidn de las nuevas actividades econémicas como 1la
concentracién de la poblacién en grandes ciudades.

“Actualmente el pais enfrenta, simultdneamente, el reto de
prosequir su modernizacién, adoptando los cambios estructurales
que garanticen el crecimiento en el largo plazo y, a la vez, el de
prevenir el impacto que tendri este crecimiento sobre los recursos
naturales y el ambiente. Enfrentamos tanto los problemas de un
pais que estd consolidando su desarrollo econfmico, en las nuevas
condiciones de la economia mundial, como los desequilibrios
provocados por el wuso de tecnologias, asociadas con esa
modernizacién y por la concentracidén poblacional, en forma
semejante a lo que ocurre en las sociedades desarrolladas".

"En décadas recientes, para responder a las nuevas necesidades
sociales y al crecimiento poblacional, se hizo énfasis en 1la
diversificacién de la economia, pero no se atendid, en forma
suficiente, 1la conservacién de los recursos naturales y 1la
proteccién al ambiente. El pafs no puede proseguir con esa
tendencia, por los impactos adversos que ella implica sobre el
bienestar de 1la poblacidn, sus condiciones de salud y la
disponibilidad, a largo plazo, de los recursos naturales. Por
ello, en los fGltimos afios se ha cobrado mayor conciencia de los
problemas ecoldgicos y su atencién se ha convertido en una de las
prioridades de la sociedad".

"La solucién a estos problemas no estd, desde luedo, en sacrificar
el desarrollo, menos a@n, en una situacién como la que enfrenta el
pais, con tantas necesidades pendientes de alimentacién, empleo y
vivienda., La solucién estd en lograr un mejor equilibrio
ecoldgico, prevenir los impactos adversos de 1las actividades
econémicas y aprovechar, en forma racional, los recursos naturales
de gue disponemos",

Anteriormente, el interés de la norma juridica se centraba en
corregir los efectos de la contaminacién sobre la salud humana,
sin considerar de manera integral, las causas que la originaban;
es decir, se abocaba exclusivamente a la prevencién y control de
la contaminacién ambiental a través de normas que se limitaban a
establecer sanciones para correccién de coductas que produjeran
efectos indeseables; de esta manera no se identificaban las causas
que estdn en la base de la problemdtica ecolégica y se trataba el
fenémeno como un conjunto de conductas individuales gue debian ser
corregidas a través de castigos.

Actualmente, en la politica ambiental tienen privilegio 1los

instrumentos de ejecucién cuya finalidad es prevenir la ocurrencia
de situaciones nocivas para los ecosistemas, con base en 1la
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consideracién de que, por lo general, la eliminacién del dafio
ambiental tiene un costo m&s alto para la sociedad que su
prevencién e, incluso, que no siempre esa eliminacién es posible.

En el capitulo primero de la Ley General del Equilibrio Ecolégico
y la Proteccidn al Ambiente se sefialan los criterios ecoldgicos
generales que deberan observarse para el aprovechamiento racional
del agua y los ecosistemas acudticos, asi como las principales
actividades en las que deber&n considerarse dichos criterios.

"En el capitulo tercero, de los efectos de la exploracién vy
explotacién de los recursos no renovables en el equilibrio
ecolégico, se prevee la formulacién de normas para prevenir y
controlar los efectos nocivos de la exploracién y explotacién de
dichos recursos. Se protegen las aguas utilizadas o gque sean
resultado de esas actividades, para gue puedan ser objeto de otros
usos, asi como los suelos, la flora y la fauna, sin establecer
regulaciones que pudieran significar un obstécule a dichas
actividades, prioritarias para el desarrollo hacional",

"Por lo gque se refiere a la contaminacién del agua y de los
ecosistemas acudticos, se establecen los criterios para prevenir y
controlar su contaminacién y se especifican con una visién
integral todos aquellos instrumentos y procedimientos en los gque
las autoridades habrén de aplicar dichos criterios".

Dentro de estos instrumentos y procedimientos est&n las normas
oficiales mexicanas {HOM) que expiden 1las dependencias
competentes, con cardcter obligatorio y las normas mexicanas (Ni),
gue sirven de referencia.

Se han publicado 33 normas oficiales mexicanas (NOM) que
establecen los limites miximos permisibles de los diferentes
contaminantes por controlar en las descargas de aguas residuales
provenientes de diferentes industrias y servicios, como
termoeléctricas, refinacién de petréleo, fabricacién de
fertilizantes, plasticos y polimeros sintéticos, asbestos de
construccién, vidrio, hierro y acero, textiles, celulosa y papel,
alimenticias, jabones y detergentes, entre otros y 46 normas
mexicanas (NM) sobre contaminacién de agua, que especifican los
métodos de prueba que se aplican en la determinacién de algunos de
esos contaminantes.

Es de esperar que para cada parlmetro, cuyo limite maximo
permisible se establece en una norma oficial mexicana, exista un
método para su determinacién, especificado en una norma mexicana.
Sin embargo esto no ocurre asi, ya que ciertas NOM carecen de
algunas NM, necesarias para su cumplimiento total; tal es el caso
de las normas para las siguientes industrias y parémetros:

-~ Centrales termoelé&ctricas convencionales: hierro;
- Vidrio prensado y soplado: amonio;

- Hierro y acero: amonio;

- Acabados metdlicos: hierro y manganeso;

- Jabones y detergentes: cloro libre residual;



y para los siguientes servicios y parémetros:

- Hospitales: cloro libre residual;
~« De tipo urbano o municipal: hierrc y manganeso.

En la Ley Federal Sobre Metrologia y Normalizacién publicada en el
piario Oficial de la Federacién el 1° de julio de 1992 se
establece que para la elaboracién de normas oficiales mexicanas,
deberin tomarse en consideracién las normas mexicanas y las
emitidas por organismos internacionales reconocidos por el
gobierne mexicano.

Asimismo, las normas oficiales mexicanas deberan contener, entre
otras cosas, los métodos de prueba aplicables en relacién con la
norma y, en st caso, los de muestreo.

Por lo anterior, el presente trabajo persigue los siguientes

1.2 OBJETIVOS

- Seleccionar de los procedimientos emitidos come normas o
sugeridos por diferentes organismos internacionales, algunos
métodos para el andlisis de aguas residuales industriales gue no
estdn considerados actualmente en las normas mexicanas y

- Proponer algunos de estos métodos como referencias para las
normas oficlales mexicanas gque marcan los 1linites msximos
permisibles de contaminantes en aguas resjduales.

1.3 HETAS

- Recopilar las normas o© métodos sugeridos por diferentes
organismos internacionales (IS0, EPA, CEE) para el an&dlisis de
aguas residuales.

-~ Presentar los pardmetros y métodos que actualmente contemplan
las normas mexicanas, para el andlisis de aguas residuales.

- Seleccionar los métodos gue no marcan las normas mexicanas y que
si consideran los organismos internacionales para el andlisis de
aguas residuales.

- Proponer algunos métodos para el andlisis de aguas residuales
industriales, de acuerdo a la problematica nacional en materia de
contaminacién hidrica.



2 LAS NORMAS INTERNACIONALES

Una definicién general de normalizacion es el establecimiento, por
autoridad, por costumbre o por concenso, de reylas, disciplinas,
técnicas y otras condiciones definidas que han de sequirse para
permitir a una sociedad o secciones particulares de ella,
funcionar f&cil y eficientemente. Asi, esta definicién se aplica a
regulaciones estatales, practicas industriales, condiciones de
comercio, procedimientos empresariales, costumbres sociales,
calificaciones educacionales, unidades de medida y otros.

Normas industriales

Para el propdsito principal de operaciones y comercio, se utilizan
normas industriales. Una norma industrial es una declaracién
precisa gue define los requerimientos que pueden cumplirse
usualmente con un minimo de variacién, de manera reproducible y
econdémica, en base a las mejores técnicas existentes. Tales normas
pueden basarse en précticas de compaiiias, industriales,
nacionales, regionales o internacionales.

Normas Nacionales

Las normas comenzaron en firmas privadas y después se
desarrollaron para influir sobre industrias completas. La
experiencia ha demostrado que para alcanzar su mds alta eficiencia
y ofrecer los mayores beneficios a una comunidad completa, deken
aplicarse nacionalmente bajo algGn cuerpo central de coordinacién.
A un centro nacional de normalizacién le concierne esencialmente
evitar la parcialidad, la coincidencia y los posibles conflictos y
economizar el esfuerzo. Asi, existen enormes ventajas para la
industria en la cooperacién nacional a través de un centro de
coordinacién, como la Direccién General de Normas de México y la
Agencia de Proteccién Ambiental de los Estados Unidos de
Norteamérica (USEPA).

La iniciativa de una norma nacional puede provenir de varias
fuentes: de una seccién o industria particular; una asociacidn
comercial; el gobierno; una sociedad de ensefanza; un cuerpo
académico; una autoridad local; los consumidores o cualquier
fuente responsable. En algunos casos la necesidad de una norma
surge de las relaciones internacionales y de la necesidad de
incrementar las exportaciones. Generalmente las normas nacionales
se elaboran por comités en los que estdn representadas todas las
partes interesadas; estas normas se adoptan por comin acuerdo. Las

nuevas técnicas cientificas se estdn aplicando por medio de la
normalizacién en el disefio, la produccién, 1la venta y 1la
distribucién.

Normas internacionales

Las dos principales organizaciones internacionales relacionadas

con 1la normalizacidén son la Organizacién Internacional de
Normalizacidén (ISO) y la Comisién Electrotécnica Internacional.
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Ln cviertas regilones del mundo, los paises también se consultan
para juntos conseguir la armonizacién de sus normas de operacién
en areas particulares. Por ejemplo, el Comité Europeo para la
Normalizacidén (CEN) tiene el propdsito de elaborar normas
regionales para el libre flujo en las operaciones dentro de 1la
Comunidad Econémica Europea.




2,1 LA ORGANIZACION INTERNACIONAL DE NORMALIZACION
(1 s0)

En 1946 en la Ciudad de Londres, 1Inglaterra, se reunieron
delegados de 25 paises para discutir la conwveniencia de crear un
organismo internacional cuyo objetivo seria facilitar 1a
coordinacién y unificacién de las normas industriales, con vistas
a facilitar el intercambio de articulos y servicios y desarrollar
la cooperacién en los campos intelectual, cientifico, tecnolégico
y econdmico. Este organismo se llama Organizacidén Internacional de
Normalizacidn (IS0), la cual empezd a funcionar el 23 de febrero
de 1947.

En la actualidad IS0 es una federacién mundial de cuerpos
nacionales, que comprende 89 miembros, uno en cada pais. Se ocupa
de la normalizacién en todos los campos, excepto ingenieria
eléctrica y electrénica, ya que esta area estd cubierta por la
Comisién Electrotécnica Internacional (IEC). Junto con la IEC
forman el sistema més especializado para normalizacién mundial
— el mayor sistema no gubernamental para la colaboracién
voluntaria industrial y técnica a nivel internacional.

El resultado del trabajo técnico de ISO se publica en forma de
noxrmas internacjonales. El cat&logo 1991 1lista 7,778 normas
internacionales publicadas, gue estdn disponibles en documentos
individuales, en compilaciones o manuales para campos especificos
y, en muchos paises, en microfilme y microficha.

El trabajo de ISO est& descentralizado, llevdndosc a cabo por 172
comités té&cnicos y 653 subcomités, organizados y apoyados por
secretarias técnicas en 33 paises.

20,000 ingenieros, cientificos y administradores desarrolian las
normas internacionales. Se nombran por los miembros IS0 para
participar en las juntas de comités y para representar los puntos
de vista y los intereses de la industria, los gobierncs y los
consumidores, en las normas para productos y procesos.

IS0 coordina el intercambio de informacién relacicnada con la
normalizacién internacional y nacional, regulaciones técnicas y
otros documentos tipo norma, a través de una cadena de informacién
llamada ISONET, la cual maneja el centro de informacién IS0 en
Ginebra, con centros similares en 60 paises,

De esta manera ISO:

*+ fToma las medidas que facilitan la coordinacién y la unificacién
de las normas necesarias y envia a los organismos miembros las
recomendaciones que se requieren para este propdsito.

* Fomenta y facilita la elaboracién de nuevas normas con
requisitos comunes para que se empleen en el campo regional e
internacional.




* Negocia el intercambio de informacién relacionada con el
trabajo del organismo y de los comités técnicos.

* Coopera con otras organizaciones internacionales interesadas en
asuntos similares, particularmente tomando los estudios referentes
a proyectos de normalizacién.




2.1.1 Normas para determinar la calidad del agua emitidas por la
Organizacién Internacional de Normalizacién (ISO)

ISO 5663:1984, Calidad del agua - Determinacién de nitrégeno
Kjeldahl - Método después de la mineralizacién
con selenio

ISO 5664:1984, Calidad del agua =~ Determinacién de amonio -
Método de destilacién y titulacién

ISO 5666-1:1983, Calidad del agua - Determinacién de mercurio
total por espectrometria de absorcién atémica sin
flama ~ Parte 1: Método después de la digestiéon
con permanganato~peroxodisulfato

IS0 5666-2:1983, Calidad del agua ~ Determinacién de mercurio
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total por espectrometria de absorcién atémica sin
flama ~ Parte 2: Método después del tratamiento
con radiacién ultravioleta

Calidad del agua - Determinacién de mercurio
total por espectrometria de absorcién atémica sin
flama ~ Parte 3: Método después de la digestién
con bromo

Calidad del agua - Determinacién de oxigeno
disuelto - Método yodométrico
Calidad del agua - Determinacién de oxigeno

disuelto ~ Métedo de prueba electroquimica
Calidad del agua = Determinacién de la demanda
bioguimica de oxigeno después de 5 dias (DBOs) -
Método de dilucién y sembrado

Calidad del agua - Determinacién de cadmio -~
Métodos de espectrometria de absorcién atomica a
la flama
calidad del agua - Determinacién del contenido de

calcio - Método de titulacién en presencia de
EDTA

Calidad del agua - Determinacidén de la suma de
calcio y magnesio - Método de titulacién en
presencia de EDTA

Calidad del agua - Determinacién de demanda
quimica de oxigeno (DQO)

Calidad del agua - Determinacién de hierroc -
Método espectrométrico empleando

1,10-fenantrolina

Calidad del agua - Determinacién de manganeso -
Método espectrométrico con formaldoxima

Calidad del agua - Determinacién del indice de

fenol - Métodos espectrométricos con

4-aminoantipirina después de la destilacién
Calidad del agua =~ Determinacién de arsénico

total - Método espectrofotométrico con

dietilditiocarbamato de plata

Calidad del agua -~ Determinacién de cianuro -

Parte 1: Determinacién de cianuro total

Calidad del agua - Determinacién de cianuro -

Parte 2: Determinacién de cianuro fécilmente
liberable :



Iso

IS0

IS0
IS0
IS0
Iso
IS0
IS0

ISso

Iso

Iso

Iso

ISO

Iso
Is0

Iso

150

Iso

Iso

Iso

- IS0

6703-3:1984,

6703-4:1985,

6777:1984.
6778:1984.
6878~1:1986.

7027:1984.
7150-~-1:1984,
7150-2:1986.

7393-1:1985,

7393~2:1985,

7393~-3:1986,

7875-1:1984,

7875-2:1984.

7887:1985,
7888:1985.

7890-1:1986.

7890~2:1986.

7890~3:1988.

7980:1986,

8192:1986.

8245:1987.

calidad del agua - Determinacién de cianuro -
Parte 3: Determinacién de cloruro de cianégeno
Calidad del agua =~ Determinacién de cianuro -
Parte 4: Determinacidén de cianuro por difusién a
H 6

Calidad del agua - Determinacién de nitrito -
Método espectrométrico de absorcién molecular

Ccalidad del agua - Determinacién de amonio -
Método potenciométrico

Ccalidad del agua - Determinacién de fdsforo
~Parte 1: Método espectrométrico con molibdato de
amonio
calidad del agua - Determinacidén de turbiedad

Calidad del agua - Determinacién de amonio -
Parte 1: Método espectrométrico manual
Calidad del agua =~ Determinacién de amonio -

Parte 2: Método espectrométrico automatizado
Calidad del agua - Determinacién de cloro libre y
cloro total =~ Parte 1: Método de titulacién
empleando N,N-dietil-1,4-fenilenediamina
calidad del agua - Determinacidén de cloro libre y
cloro total - Parte 2: Método colorimétrico
empleando N,N-dietil~-1,4-fenilenediamina, para
propdsitos de control de rutina :
Calidad del agua -~ Determinacidén de cloro libre y
cloro total - Parte 3: Método de titulacién
yodométrica para la determinacidn de cloro total
calidad del agua - Determinacién de surfactantes-
Parte 1: Determinacidn de surfactantes aniénicos
por el método espectrométrico con azul de
metileno
Calidad del agua - Determinacidn de surfactantes-
Parte 2: Determinacién de surfactantes
no iénicos empleando el reactivo de Dragendorff

Calidad del agua - Exdmen y determinacién de
color

Calidad del agua -~ Determinacién de la

conductividad eléctrica

Calidad del agua - Determinacién de nitrato-
Parte 1: Método espectrométrico con
2,6-dimetilfenol

Calidad del agua ~ Determinacién de nitrato -
Parte 2: Método espectrométrico con 4-fluorofenol
después de la destilacién

calidad del agua =~ Determinacidén de nitrato -
Parte 3: Método espectrométrico empleando 4&cido
sulfosalicilico

calidad del agua - Determinacién de calcio y
magnesic ~ Método espectrométrico de absorcién
atémica
Calidad del agua - Prueba para la inhibicién del
consumo de oxigeno por lodos activados
calidad del agua - Guia para la determinacién de
carbono org&nico total (COT)



150

iso

150

IS0

Iso

8288:1986,

8467:1986,

9297:1989,

9562: 1989,

9698:1989.

Calidad del agua - Determinacién de cobalto,
niquel, cobre, =zinc, cadmio y plomo - Métodos
espectrométricos de absorcién atémica a la flama
calidad del agua - Determinacién del indice de
permanganato

Calidad del agua - Determinacién de cloruro -
Titulacién con nitrato de plata e indicador de
cromato (Método de Mohr)

Calidad del agua -~ Determinacién de halégenos
organicos adsorbibles (AOX}
calidad del agua - Determinacién de la actividad
del tritio - Método de conteo del centelleo en
medio liquide




2.2 LA AGENCIA DE PROTECCION AMBIENTAL
DE LOS ESTADOS UNIDOS (EPA)

Para la Agencia de Proteccién Ambiental de los Estados Unidos
(EPA), el cumplimiento de sus objetivos en 1la proteccién del
ambiente, requiere conciencia de 1la interdependencia de 1los
componentes que se intenta proteger —aire, agua y tierra. Por
medio de esfuerzos individuales vy conjuntos, los Centros
Nacionales de Investigacién Ambiental proporcionan este enfoque
multidisciplinario a través de programas que comprenden

- estudios de los efectos de los contaminantes ambientales en el
hombre y en la bidsfera,

~ el desarrollo de medios eficientes para monitorear estos
contaminantes y

~ la blsqueda de formas mis efectivas para prevenir la indeseable
modificacién del medioc ambiente y para el reciclaje de recursos.

En 1976 la Agencia de Proteccién Ambiental celebré un Acuerdo
sobre Normalizacidén necesario para estudiar y regular los
contaminantes y las clases de contaminantes del medio acuatico.
Este Acuerdo incluye un rigido programa para realizar mediciones
analiticas en las aguas residuales industriales y establecer las
especificaciones de los efluentes.

El Laboratorio de Monitoreo y Mantenimiento Ambiental de 1la
Agencia conduce la investigacién para:

* Desarrollar y evaluar las técnicas para medir la presencia y la
concentracién de contaminantes fisicos, quimicos y radioldgicos en
agua, aguas residuales, sedimentos y residuos s6lidos.

* Encontrar métodos para la cuantificacién, recuperacién e
identificacién de virus, bacterias y otros  organismos
microbiolégicos en agua; y determinar las respuestas de los
organismos acudticos a la calidad del agua.

* Desarrollar y operar el Programa de Aseguramiento de la Calidad
de la Agencia, para garantizar la normalizacién y el control de la
calidad de los sistemas de monitoreo de agua y aguas residuales.

% Desarrollar y operar sistemas computarizados para el control
instrumental automitico, para mejorar la recoleccién de los datos,
el andlisis y el control de calidad.

A partir de estas investigaciones el Laboratorio desarrolla
manuales de métodos quimicos para el monitoreo de la calidad de
aguas  subterréneas y superficiales, efluentes residuales
domésticos e industriales y muestras de procesos de tratamiento,
‘asi como para determinar el impacto de las descargas residuales.
La mayoria de los métodos se aplican tanto a agua potable como a
muestras de aguas residuales o salinas.
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Los métodos de prueba se seleccionan culdadosamente para
satisfacer las necesidades de los laboratorios involucrados en la
proteccién del ambiente acuétlco Esta selecci6bn se basa en los
siguientes criterios:

1. El método deberd medir la propiedad o el constituyente deseado,
con la precisidén, la exactitud y la especificidad suficientes para
conocer los datos que la EPA requiere, en presencia de los
materiales que causan interferencias.

2. El1 procedimiento debera utilizar el equipo y las habilidades
disponibles en los laboratorios modernos para el control de 1la
contaminacién del agua.

3. El método seleccionado estd en uso en muchos laboratorios o se
ha probado lo suficiente para establecer su validez.

4. El1 método deberd ser lo suficientemente rdpido para permitir su
uso de rutina y para examinar un gran niimero de muestras.

Asi, los métodos publicados por la EPA representan un esfuerzo por
proporcionar procedimientos due sean uniformes, efectivos y
practicos para una amplia gama de compuestos quimicos. Sus
manuales se publican y distribuyen por la Oficina de Transferencia
de .Tecnologia como parte de una serie disefada para asegurar que
las tecnologias més recientes desarrolladas por la Agencia de
Proteccidén Amblental y la industria privada se disemine por los
estados, municipalidades e 1ndustr1as responsables del control de
la contaminacién ambiental,.




2.2.1 Normas para el andlisis de aguas emitidas por la
Agencia de Proteccidén Ambiental de los Estados Unidos (EPA)

00010 Temperatura. Termbmetro de mercurio o tipo dial o termistor
00076 Turbiedad. Comparacién de la intensidad de luz dispersa por

la muestra y por una suspensién de referencia

00080 Color. Comparacidén visual de la muestra con la escala

platino-cobalto

Color., Espectrofotometria a pH 7.6 y al pH original de la

muestra

00085 Olor a temperatura ambiente. Método de series consistentes

00086 Olor a 60°C. Método de series consistentes

00095 Conductancia especifica. Conductimetro, puente de Wheatstone

o equivalente
00299 Oxigeno disuelto. Electrodo
00300 Oxigeno disuelto. Winkler modificado

00335 Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) de nivel bajo.
Pretratamiento con dicromato de potasio y titulacién con

sulfato ferroso amoniacal empleando ortofenantrolina
00340 Demanda Quimica de Oxigeno (DQO). Pretratamiento

dicromato de potasio y titulacién con sulfato ferroso

amoniacal empleando ortofenantrolina
00400 pH. Medicidn electrométrica
00410 Alcalinidad. Titulacién electrométrica a pH 4.5

Alcalinidad. Método con anaranjado de metilo como, indicador

00500 Residuo total. Evaporacién hasta secado a 103-105°C

00505 Residuo volitil total. Combustién a 550°C del residuo total

y cdlculo de la diferencia de pesc

00520 Residuc voldtil filtrable. Combustién a 550°C del residuo

filtrable y cdlculo de la diferencia de peso

00530 Residuo total no-filtrable. Filtracién y secado a 103-105°C
00535 Residuo volatil no-filtrable. Combustion a 550°C del residuo

no-filtrable y cdlculo de la diferencia de peso

00550 Grasas y aceites. Extraccién Soxhlet

00556 Grasas y aceites. Extraccién con Freon en embudo
separacién

00560 Grasas y aceites. Extraccién con Freon y comparacién de la

absorbancia infraroja

00610 Nitrégeno amoniacal. Destilacidn; determinacién
colorimétrica por nesslerizacién, titulacién con &cido

sulfdrico normalizade wusando mezcla de indicadores
potenciometria con electrodo de amoniaco

Nitrégeno amoniacal. Potenciometria usando electrodo

selectivo del ién amoniacal
Nitrégeno amoniacal. Método colorimétrico automatizado,
fenato

00615 Nitrégeno de nitritos. Diazonizacién con sulfanilamida y

espectrofotometria a 540 nm
00620 Nitrdgeno de nitratos. Método con sulfate de brucina
00625 Nitrégeno Kjeldahl total.

Nitrégeno Kjeldahl total. Método automatizado con fenato

Nitrégeno Kjeldahl total. Método automatizado con selenio
00630 Nitrogeno de nitrato y nitrito. Método automatizado por

reduccidn con cadmio-cobre granulado
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00665
00666
00667
00669
00670
00671
00672
00673
00674
00675

00676
00680

00681

00695

00720

00722

00740

00745
00746
060900

00500

00510
00916

00927
00929
00937
00940

Fosforo, todas las formas. Procedimiento de digestién con
persulfato
Foésforo disuelto. Procedimiento de digestién con persulfato
Fésforo insoluble.

Fosforo hidrolizable total (incluye polifésforos y algunos
tipos de fésforo orgdnico). Hidrélisis con &cido sulfirico
(menos ortofosfatos)

Fésforo orgénico total. Procedimiento de digestién con
persulfato (menos fésforo hidrolizable y ortofosfato)
F6sforo como ortofosfato disuelto. Anadlisis colorimétrico
directo

Fésforc hidrolizable disuelto. Hidrélisis con 4&cido
sulfdrico (menos ortofosfatos)

Fésforo orgdnico disuelto. Procedimiento de digestién con
persulfato (menos fosforo hidrolizable disuelto y
ortofosfato)
Fésforo como ortofosfato insoluble
Fésforo hidrolizable insoluble
Foésforo orgdnico insoluble

Carbono organico total. Oxidacién y medicién del COz con
detector infrarrojo o conversién a metano y medicién con
detector de ionizacién de flama
Carbono orgdnico disuelto. Oxidacién y medicién del €Oz con
detector infrarrojo o conversién a metano y medicién con
detector de ionizacién de flama
NTA, sal-trisédica del &cido nitrilo triacético. Método con
zinc y zincon
Cianuro total. Destilacién.a reflujo y absorcién en solucién
de hidréxido de sodio; determinacién por titulacién
volumétrica o colorimetria

Cianuro susceptible a cloracién. Cloracién a pH>11;
determinacidn de clanuro total por titulacién o
colorimetria; cdlculo de cianuro susceptible a cloracién,
por diferencia

Sulfito. Titulacién con  yodato~-yoduro de potasio
normalizado, en presencia de indicador
sulfuro total, Titulacidn yodométrica
Sulfuro disuelto. Titulacién yodométrica

Dureza total. Adicién de EDTA disédico en presencia de
indicador de Calmagita

Dureza total, método automatizado. Adicién de EDTA
magnésico; adicién de calmagita a pH 10; medicién de la
concentracidén de magnesio
Calcio (mg/l CcacoO3). Titulacién en presencia de EDTA
Calcio total (mg/l Ca). Titulacidén en presencia de EDTA
Calcio. Espectroscopia de absorcién atémica
Magnesio. Espectroscopia de absorcién atémica
Sodio. Espectroscopia de absorcién atémica
Potasio. Espectroscopia de absorcién atémica

Cloruro. Titulacién en presencia de los indicadores
difenilcarbazona - azul de bromofenol
Cloruro. Método automatizado. Colorimetria a 480 nm



00945

00950

00951
00955
00995
00997

01002

01007
01012
01022
01027
01034
01037
01042
01045
01051
01055
01059
01062
01067
01077
0iog87
01052
01097
01102
01105
01147

01152
32730
38260
50060
50086
70300
70507

70508
71865

Sulfato. Turbidimetria (colorimetria o espectrofotometria)
Sulfato. Método automatizado con cloranilata de bario
(colorimetria)
sulfato., Precipitacién en medio dcido y gravimetria
Fluoruro disuelto. Método SPADNS con destilacién Bellack
Fluoruro. Método automatizado con complexona
Fluoruro. Potenciometria usando electrodo selactivo
Fluoruro total. Método SPADNS con destilacién Bellack
Fluoruro total. Potenciometria usando electrodo selectivo
Silice disuelto. Filtracién, adicién de solucidn acida de
ién molibdato y medicién espectrofotométrica
Arsénico inorgéanico disuelto, Método con

dietilditiocarbamato de plata

Arsénico inorganico total. Método con dietilditiocarbamato
de plata
Arsénico total. Método con dietilditiocarbamato de plata
Arsénico. Espectroscopia de absorcién atémica. Método del
hidruro gaseoso
Bario. Espectroscopia de absorcién atdmica
Berilio. Espectroscopia de absorciodn atémica
Boro. Mé&tcdo colorimétrico. Comparacidn visual o fotométrica
cadmio. Espectroscopia de absorcién atémica
Cromo. Espectroscopia de absorcién atémica
Cobalto. Espectroscopia de absorcién atémica
Cobre. Espectroscopia de absorcién atémica
Hierro. Espectroscopia de absorcidn atémica
Plomo. Espectroscopia de absorcién atdmica
Manganeso. Espectroscopia de ahsorcidén atdmica
Talio. Espectroscopia de absorcidn atémica
Molibdeno. Espectroscopia de absorcién atdmica
Niquel. Espectroscopia de absorcién atémica
Plata. Espectroscopia de absorcidn atémica
vanadio. Espectroscopia de absorcién atémica
Zinc. Espectroscopia de absorcidn atémica
Antimonio. Espectroscopia de absorcién atémica
Estafio. Espectroscopia de absorcién atoémica
Aluminio. Espectroscopia de ahsorcién atémica

Selenio. Espectroscopia de absorcién atdémica; método de
hidruro gaseoso
Titanio. Espectroscopia de absorcién atémica
Fendlicos. Método con 4-aminoantipirina (4~AAP) en presencia
de ferricianuro de potasio a pH 10
Fenélicos. Método automatizado con 4-AAP y destilacién
Sustancias activas al azul de metileno. Método con azul de
metileno

Cloro. Titulacién con vyoduro de potasio; titulacién
posterior con tiosulfato de sodio u 6xido de fenilarsina,
con almidén como indicador
Materia sedimentable. Volumetria en cono Imhoff
Res}duo filtrable total. Filtracién, evaporacién y secado a
180
Fésforo. Andlisis colorimétrico directo
Acidez. Titulacién electrométrica con 4lcali a pH 8.2
Yoduro. Conversidén de yoduro a yodato con agua de bromo y
titulacién con 6xido de fenilarsina o tiosulfato de sodio
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71870

71900

601
602
603

604
605
606
607
608
609
610

611
612
613
624

625

Bromuro. Titulacién yodométrica con 6xido de fenilarsina o
tiosulfato de sodio

Mercurio. Espectroscopia de absorcién atémica; técnica de
vapor frio

Halocarburos eliminables. Cromatografia de gas con purga y

trampa

Aromdticos eliminables. cCromatografia de gas con purga Yy

trampa

Acroleina y acrilonitrile. Cromatografia de gas con purga y

trampa

Fenoles. Cromatografia de gas

Bencidinas. Cromatografia liquida de alta resolucién

Esteres ftalatos. Cromatografia de gas

Nitrosaminas. Cromatografia de gas

pPesticidas organoclorados y PCBs. Cromatografia de gas

Nitroaromiticos e isoforona. Cromatografia de gas
Hidrocarburos aromdticos polinucleares. Cromatografia

liguida de alta resolucién o cromatografia de gases

Haloéteres. Cromatografia de gas

Hidrocarburos clorados. Cromatografia de gas

2,3,7,8-tetraclorodibenzo-p-dioxina. Cromatografia de gas/

espectrometria de masas

Orginicos eliminables. Cromatografia de gas con purga y

trampa/aspectrometria de masas

Bases/neutras y dcidos. Cromatografia de gas/espectrometria

¢n omasas’




2.3 LA COMUNIDAD ECONOMICA EUROPEA (CEE)

En 1983, al adoptar la Comunidad Econémica Europea su Tercer
programa en materia de medio ambiente, ya se hablia producido a
nivel regional una clara evolucién del pensamiento politico y del
enfogque de la proteccién mediocambiental. E1 enfoque preventivo
— gque implica la exigencia de un desarrolleo econdémico y social
que evite la creacién de problemas de medio ambiente —se
convirtié en el enfoque central. Se consideraba que los recursos
del medio ambiente constituian 1la base de todo desarrollo
econémico y social futuro, del que también se fijaban los limites.
La prevencién deberia llevarse a cabo mediante la integracién de
las exigencias medicambientales en la planificacién y la ejecucién
de medidas en numerosos sectores econémicos y sociales; se
insistié en 1la importancia de una valoracién previa de 1la
repercusién sobre el medio ambiente como instrumento de capital
importancia para garantizar dicha integraciédn,

Ahora bien, en el momento en que la Comunidad adopta el Cuarto
programa en materia de medio ambiente para el periodo de seis ahos
1987/1992, el contexto ha cambiado. En la actualidad se cree
firmemente que la politica de proteccion del medio ambiente
desempefia una funcién primordial en el conjunto de las politicas
comunitarias y que, por lo tanto, la proteccién del medio ambiente
debe considerarse como factor fundamental en la toma de decisiones
econémicas. Los problemas permanentes —vy, en muchos casos.
crecientes — del deterioro del medio ambiente han convencido a la
Comunidad de que la adopcién de normas estrictas para la
proteccién del medio ambiente no es dnicamente una mera opcidn; se
ha convertido en algo esencial. Por otra parte, la Comunidad
también esta convencida de que si se considera la demanda pablica
creciente de normas perfeccionadas de proteccién del medio
ambiente y de articules ne perjudiciales para el mismo — tanto
dentro de la Comunidad como en el mundo— la industria comunitaria
s6lo sera viable si se adapta gradualmente a los requisitos de
tales normas y a la produccién de dichos articulos. Asi, un alto
nivel de proteccién del medio ambiente se ha convertido en un
imperativo de carédcter econémico.

“"aActualmente, en un mundo que requiere normas de medio ambiente
cada vez mAs estrictas, la adopcidén de tales normas debe
considerarse un elemento fundamental de 1las realizaciones
econdémicas futuras de la Comunidad".

"La politica de la Comunidad consiste en elaborar propuestas de
legislacién sobre proteccién del medio ambiente, en estrecha
colaboracién con la industria., Uno de los objetives consistira,
cuando sea posible, en notificar 1los posibles cambios de
legislacién de los que resulten normas o requisitos de medio
ambiente estrictos, con la suficiente anticipacidén para que la
- industria pueda adaptar y tener en cuenta las nuevas normas en las
operaciones que realice".
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sin embargo, no todo consiste en legislar. Es evidente que las
normas de medio ambiente serd&n cada vez mas estrictas y que la
demanda publica de mejor calidad del medio ambiente continuara
creciendo. Por consiguiente, es de primordial importancia que la
industria tome progresivamente, por su propia iniciativa e
interés, las medidas necesarias para integrar las consideraciones
medioambientales en sus politicas, procedimientos y précticas
operativas propias.

"En el momento de realizar esta tarea, sera necesario reconocer
gue los problemas mas graves derivados de la necesidad de adoptar
normas cada vez mds estrictas recaen en las industrias mas
anticuadas que realizan procesos de restructuracién y poseen
instalaciones anticuadas importantes. Las pequeflas y medianas
empresas no podran dejar de cumplir las normas medioambientales
atn cuando puedan tener dificultades para hacerle. En algunos
casos las autoridades plblicas tendrdn gque ayudar a dichas
empresas a realizar la inversién necesaria para cumplir esas
normas",

YEn el contexto del Cuarto programa de medio ambiente seguiraén
siendo vdlidas las prioridades del Tercer programa, gue seRalaba
que la Comunidad aplicard las directivas y decisiones adoptadas
por el Consejo con vistas a prevenir y reducir la contaminacién
del agua. Estas directivas y decisiones se refieren, en
particular, al establecimiento a nivel comunitaric de normas de
calidad relativas a distintos tipos de agua, asi como a la
reduccién de 'la contaminacién causada por 1los vertidos de
determinadas sustancias peligrosas en el medio acudtico".

2]



]
I
|
i
i
|
i
|
|
I
!
H
1
i
!

010
020
030
040
050
060
070

080
090
100
110
120

130
140

150
160
170
180
190
200
210
220
230

240
250
260
270
280

290

300
310

320

330
340

350
360
370
380
390
400
410

2.3.1 Métodos para el andlisis de aguas sugeridos por
el Ministerio de Obras Plblicas de
la Comunidad Econémica Europea (CEE)

Absorcibn atémica
Acidimetria
Acidimetria con anaranjado de metilo
4-amino=-antipirina (Método de)
Azul indofenol (Métocdo de)
Centrifugacién, secado y comprobacién de peso

Comparacidn con una mezcla de seis sustancias patrones que
tengan la misma concentracién
Complejometria
Complejometria con EDTA
Conductimetria
Cromatografia en fase gaseosa

Cromatografia en fase gaseosa o liquida tras extraccién y
purificacién, identificacién y determinacién cuantitativa
Desecado y pesado
Determinacién de 02 disuelto antes y después de cinco dias de
incubacién a 20 * 1 °C; adicién de inhibidor de nitrificacién
Dicromato de potasio (Método de)
Dietil-p~fenilenediamina (Método de DPD)
Diluciones sucesivas
Electrodos iénicos especificos
Electronetria
Electrometria {con oxigendmetro)
Electrogquimica
Espectrofotometria de absorcidn

Espectrofotometria de absorcidén con ayuda de reactivo
especifico
Espectrofotometria de absorcién con azul de metileno
Espectrofotometria de absorcidn infrarroia
Espectrofotometria de absorcién molecular
Espectrofotometria de absorcién molecular tras destilacién
Espectrofotometria de absorcién molecular tras filtracién
(45Hm)
Espectrofotometria infrarroja tras extraccién con tetracloruro
de carbono
Espectrometria de absorcién atémica
Espectrometria de absorcién atémica sin llama (vaporizacién en
frio)

Espectrometria de absorcién atémica tras concentracién y
extraccién
Espectrometria de absorcién atémica tras filtracién (45 um)
Extraccién a pH neutro mediante cloroformo purificado,
evaporacién en vacio y comprobacién de peso
Extraccién y comprobacién de peso
Extraccidn y cromatografia
Filtracién en membrana de fibra de vidrio
Filtracién en membrana de 45 um, secado y comprobacién de peso
Fluorescencia en UV tras cromatografia en capa delgada
Fluorescencia en UV tras extracciédn con hexano
Fotometria con patrones de la escala Platino-Cobalto
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420
430
440
450
460
470

480
490
500
510
520
530
535
540
550

Formacina (Método de)

Gravimetria

Gravimetria tras extraccién por é&ter de petrdleo
Inspeccién visual

Kjeldahl (M&todo)

Mineralizacién, destilacién Kjeldahl y determinacidn de -amonio
por espectrofotometria de absorcién molecular o titulacién
Nessler (Reactivo de)

Paranitranilina (Método de)

Polarografia

Secchi (Mé&todo de)

Silice (Método de)

Termometria

Titulacién

Titulacién (Método de Mohr)

Winkler (Método de)
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3  NORMAS OFICIALES MEXICANAS (NOM)
Y NORMAS MEXICANAS (NM)

La Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacién publicada el 1° de
julio de 1992 establece que las dependencias competentes
expedirdn las normas oficiales mexicanas (NOM), de caracter
obligatorio y cuya finalidad es establecer:

- Las caracteristicas y/o especificaciones que deban reunir los
productos, procesos y servicios, cuando éstos puedan constituir un
riesgo para la seguridad de las personas o dafiar la salud humana,
animal, vegetal, el medio ambiente general y labcral, o para la
preservacién de los recursos naturales;

- Las caracteristicas y/o especificaciones relacionadas con los
instrumentos para medir, los patrones de medida y sus métodos de
medicién, verificacién, calibracién y trazabilidad;

~Las caracteristicas y/o especificaciones, criterios y
procedimientos que permitan proteger y promover el mejoramiento
del medio ambiente y los ecosistemas, asi como la preservacion de
los recursos haturales;

- Los métodos de prueba y/o procedimientos para comprobar las
especificaciones y el equipo y materiales adecuados para efectuar
las pruebas correspondientes, asi como los procedimientos de
muestreo.

"En la elaboracién de normas oficiales mexicanas participaran,
ejerciendo sus respectivas atribuciones, las dependencias a
quienes corresponda la regulacién o control del producto,
servicio, método, proceso o instalacién, actividad o materia a
normalizarse®.

"rodos los productos, procesos, métodos, instalaciones, servicios
o actividades, deberan cumplir con las normas oficiales mexicanas.
Cuando un producto o servicio deba cumplir una determinada norma
oficial mexicana, sus similares a importarse deberdn cumplir las
especificaciones establecidas en dicha norma".

. NOTA: Anterior a la entrada en vigor de esta toy, " las normas  que
establecen los laltes maximos permisibles y el procedimiento para
la determinacion de contaminantes en las descargas de aguas
residuales, reclbjan el nombre de Hormas Tecnlcas Fcaloglcas (NTE)
y las normas que establecen los metodos para determlnar low

parametros en dichas aguas, eran Normas Oflclales Mexicanas.

Al moment.o de desarrollar este trabajo, la Secretaria de Comercie
y Famento Industrial todavia ne modifica la denominacion dec normas
tecnicas ecologlcas (NTE) y nurmas oficlales mexicanas (HOH} por
ta de normas oficlales mex1canas (HOK) y normas mexicanas (NN),

respectivamente.
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"Los productores, fabricantes y los prestadores de servicios
sujetos a normas oficiales mexicanas deberdn mantener sistemas de
control de calidad compatibles con las normas aplicables. También
estarén obligados a verificar sistematicamente las
espec1f1caclones del producto o servicio y su proceso, utilizando
equipo suficiente y adecuado de laboratorioc y el método de prueba
apropiado, asi como llevar un control estadistico de la produccidn
en forma tal, que objetivamente se aprecie el cumplimiento de
dichas especificaciones".

En la misma ley se especifica que las normas mexicanas (NM)
constituyen referencias para determinar la calidad de 1los
productos y servicios de que se trate. Dichas normas son emitidas
por los organismos nacionales de normalizacién y por la Secretaria
de Comercio y Fomento Industrial (en &reas no cubiertas por los
primeros).
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3.1

NOM~AA-004~1977.
NOM-AA-005-1980,
NOM-AA-006-1973,
NOM-AA-007-1980,
NOM-AA-008-1980,
NOM-AA-012-1980,
NOM-AA~017-1980,
NOM-AA-020-1980,

NOM-AA=-026-1980.
NOM-AA-028-1981.

NOM~AA-029-1981.
NOM-AA-030-1981,

NOM-AA-034-1981.
NOM-AA-036-1980.

NOM-~AA-038-1981.
NOM-AA-039-1980.

NOM~-AA-044-1981,
NOM-AA-045-1981,
NOM-AA-046-1981.

NOM~AA~050-1981.
NOM-AA-051-1981,

NOM-AA-053-1981.
NOM=AA~057-1981.

NOM-AA-058-1982.
NOM-AA-060-1981.

NOM-AA-063-1981,
NOM-AA-064-1981.
NOM~-AA-065-1981,
NOM-AA-066-1981.
NOM-AA-071-1981,
NOM-AA-072-1981,

ROM~AA-073-1981.

Normas Mexicanas sobre anilisis de aguas

Determinacidon de sélidos sedimentables en agua

Aguas - Determinacién de grasas y aceites
Determinacién de materia flotante en

residuales

Determinacidn de la temperatura

Aguas - Determinacién del pH

Aguas - Determinacién de oxigeno disuelto

Aquas - Determinacién de color
Aguas Determinacién de

totales

Aguas = Determinacién de nitrdégeno total

Andlisis de agua Determinacién de la demanda

bioguimica de oxigeno

Aguas - Determinacién de fésforo total

Andlisis de agua ~ Determinacién de la demanda

quimica de oxigeno

Andlisis de agua - Determinacién de sdélidos
Aguas Determinacién de acidez total

alcalinidad total

Andlisis de agua - Determinacion de turbiedad
Aguas Determinacién de sustancias activas al

azul de metileno (detergentes)
Andlisis de agua Determinacién

hexavalente (método colorimétrico)

Anilisis de agua - Determinacién de color (escala

platino-cobalto)

Andlisis de agua Determinacién de arsénico

Método espectrofotométrico

An&lisis de aqua - Determinacién de fenoles
Andlisis de agqua Determinacién de metales

Método espectrofotométrico de absorcién atémica
Andlisis de agua Determinacién de materia

extraible con cloroformo

Andlisis de agua Determinacién de plomo

M&todo colorimétrico de la ditizona

An8lisis de agua - Determinacién de
Andlisis de agua Determinacién

Método colorimétrico de la ditizona

Andlisis de agua - Determinacién de

potenciométrico

Andlisis de agua - Determinacién de mercurio -

Método colorimétrico de ditizona

Andlisis de agua Determinacién de selenio

Método colorimétrico

Andlisis de agua ~ Determinacién de cobre

Método colorimétrico de la neocuproina

AnAlisis de agua - Determinacién de plaguicidas

crganoclorados - Método de cromatografia de gases
Andlisis de agua Determinacién de dureza

Método con EDTA

Andlisis de agua - Determinacién de cloruros -

Método argentométrico

aguas

sélidos disueltos

Yy

de cromo

cianuros
de cadmio

boro - Método

26



NOM-AA-074-1981.
NOM-AA-075~1982,
NOM-AA-076-1982,
NOM~AA-077-1982.,
NOM-AA~078-1982,
NOM~AA-079-1986.

NOM-AA-081~1986.

NOM-AA-082-1986.,

NOM~AA-083~15982.
NOM~AA-084~1982.
NOM-~-AA-093~1984.
NOM~-AA-099-1987.
NOM=-AA-100-1987,

NOM-AA-101-1984.

'Andlisis de agua -~ Determinacién del ién sulfato
Andlisis de agua ~ Determinacién de silice
An4lisis de agua - Determinacion de niquel
Analisis de agua ~ Determinacién de fluoruros
Andlisis de agua - Determinacién de zinc

Proteccién al ambiente = Contaminacién de agua -
Determinacién de nitrégeno de nitrato - Método
del sulfato de brucina

Contaminacidn del agua - Determinacién de
nitrégeno de nitrato en agua marina - Método de
reduccién de nitrato a nitrito en columna de
cadmio-cobre

Contaminacién del agua <~ Determinacién de
nitrégeno de nitrato -~ Método espectrofotométrico
ultravioleta
Anédlisis de agua - Determinacion de olor
Andlisis de agua - Determinacién de sulfuros
Proteccién al ambiente - Contaminacidn del agua -
Determinacién de la conductividad elétrica
Proteccién al anmbiente ~ Calidad del agua -
Determinacién de nitrégeno de nitritos en agua
Ccalidad del agua - Determinacién de clero total -
Método yodométrico
Andlisis de agua ~ Estroncio radioactive en agua-
Método de prueba
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4 Matriz de los métodos considerados por las normas mexicanas
y por las normas internacionales

PARAMETRO N oM 1so | EPA CEE
Acenafteno 610
625
Acenaftileno 610
625
Acidez AA-035-1980 70508
Acrilo- 603
nitrilo
Acroleina 603
Alcalinidad  AA-035-1980 00410
Aldrin 608
625
Aluminio 01105 010
220
Amonio 5664:1984 00610 260
6778:1984
7150-1:1984
7150-2:1986
Antimonio 01097
Antraceno 610
625
Arsénico AA-046-1981 6595:1982 00995 260
AA-051-1981 00997 300
01002
Bario AA-051-1981 01007 300
Benceno 602
624
Bencidina 605
Benzo(a) 610
antraceno 625




PARAMETRO : N M T 150
. -

CEE

L, EPA

Benzo(b) 610
fluoranteno 625
Benzo(k) 610
fluoranteno 625
Benzo{a) 610
pireno 625
Benzo(gi) 610
perilenc 625
Berilio 01012
a~-BHC 608
B~BHC 608

625
S+~BHC 608

625
¥-BHC G608
Biodegrabili ,7827:1934
dad aerébica
“gdltima' de
compuestos
organicos
Bis(2~cloro=- 611
etil) éter 625
Bis{z-cloro=- 611
etoxi)metano 625
Bis(2-cloro- 611
isopropil)éter 625
Big(2-etil- 606
hexil)ftalato 625
Boro AA-063-1981 01022 260

300

Bromodicloro 601
metano 624
4-Bromofenil 611
fenil éter 625

29




PARAMETRO N M I Iso EP A E E
Bromoformo 601
624
Bromometano 501
G624
Bromuro 71870
Butil bencil 606
ftalato
Cadmio AA-051-1981 5961:1985 01027 300
AA-060~1981 8288:1986 500
Calcio 6058:1984 00910 olo
7980:1986 00916 0so
Calcio y 6059:1984
magnesio
Carbono 8245:1987 00680
Oorgédnico 00681
Total (COT)
Cianuro AA-058-1982 6703-1:1984 00720 260
6703-2:1984 00722
6703-3:1984
6703-4:1985
Clordano 608
625
Cloro AA-100-1987 7393-1:1985 50060
7393-2:1985
7393-3:1986
Clorobenceno 601
602
624
Cloroetano 601
624
2-Cloroetil 601
vinil eter 624
4-Clorofenil 611
fenil eter 625
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PARAMETRO N M 1850 EPA 1 CEE
2-Clorofenol 604
625
Cloroformo 601
624
Clorometano 601
624
4«Cloro-3- 604
metilfenol 625
2-Cloro 612
naftaleno 625
Cloruro AA-073-1981 9297:1989 00940 260
540
Cloruro de 601
metileno 624
Cloruvro de 601
Vinile 624
Cobalto B288:1986 01037
Cobre AA-0S51-1981 8288:1986 01042 260
AR-066-1981 . 300
. 500
Color AA-017-1980 7887:1985 00080 410
AA-~045-1981
Conductividad AA-093-1984 7888:1985 00095 190
eléctrica
Criseno 610
625
Cromo AR-044-1981 01034 260
AA-051-1981 300
4,4’-DDD AA-071-1981 608
625
4,4'-DDE AA-071~-1981 608
625
4,4’ -DDT 608
625
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e PR
PARAMETRO N M 1
e e e

Demanda bio- AA-028-1981 5815:1989
quimica de
oxigeno (DBO)

Demanda qui- AA-030-1981 6060:1989
mica de oxi-

geno (DQO)

Detergentes AA-039-1980

Dibenzo(a,h)
antraceno

Dibromo
clorometano

1,2-Dicloro
benceno

1,3-Dicloro
bencenn

1,4~Dicloro
benceno

3,3’-picloro
bencidina

1,1-Dicloro
etano

1,2-bicloro
etano

1,1-Dicloro
eteno

trans-1,2-
Dicloroeteno

00335
00340

38260

610
625

601
624

601
602
612
624
625

601
602
612
624
625

601
602
612
624
625

605
625

601
624

601
624

601
624

601
624

150

260
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F‘PARAMETRO N M I1so0

EP A E E

2,4~Dicloro 604
fenol
Diclorodi= 601
fluorometano
1,2-Dicloro 601
propano 624
cis-1,3-Di~ 601
cloropropeno 624
trans-1,3-Di 601
cloropropeno 624
Dicofol AA~071-1981
{keltano)
Dieldrin AA-071-1981 608 120

625
Dietil 606
ftalato 625
2,4-Dimetil 604
fenol 625
Dimetil 606
ftalato 625
Di-n-butil 606
ftalato 625
2,4~Dinitro 604
fenol 625
2,4-Dinitro 609
tolueno 625
2,6~Dinitro 609
tolueno 625
Di-n~octil 606
ftalato 625
Dureza AA-072-1981 00900 080
Endosulfano 608
1
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PARAMETRO N H 180 EPA CEE
Endosulfano 608
II
Endrin AA~071-1981 608
Endrin 608
aldehido 625
Estafio 01102
Estroncio AA-101-1984
Etilbenceno 602
624
Fenantreno 610
625
Fenol AR~-050-1981 6439:1984 604 040
B 625 260
32730 480
Fluorantenho 610
625
Fluoreno 610
625
Fluoruro AA-077-1982 00950 180
00951 270
Fésforo AA=029-1981 6878=1:1986 00665 260
00666
00667
00669
00670
00671
00672
00673
00674
00675
00676
70507
Grasas Yy AAR-005-1980 00550
Aceites 00556
00560
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PARAMETRO N H Iso EPA CEE
Halégenos or- 9562:1989
ganicos adsor
bibles (AOX)
Heptacloro AA-071-1981 608
625
Heptacloro AA-071-1981 608
epoxido 625
Hexacloro 612
benceno 625
Hexacloro 612
butadieno 625
Hexacloroci- 612
clopentadieno
Hexacloro 612
etano 625
Hidrocarburos 290
disueltos o 440
en emulsién
Hierro 6332:1988 01045 280
: 330
Indeno(1,2,3 610
-cd) pireno 625
Isoforona 609
625
Lindano AA-071-1981
{7~HCH)
Lindano AA~071-1981
(B-HCH)
Magnesio 7980:1986 00927 010
Manganeso 6333:1986 01055 260
300
Materia AA~053-1981
extraible

¢/ cloroformo
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PARAMETRO N M 1809 EPA , CEE
Materia AA-006-1973
Flotante
Mercurio AA-051-1981 5666-1:1983 71900 ‘310
AA-064-1981 5666-2:1983
5666-3:1984
2-Metil-4,6- 604
dinitrofenol 625
Metoxicloro AA-071-1981
Molibdeno 01062
Naftaleno 610
625
Niquel AA-051-1982 8288:1986 01067
AA-076-1982
Nitrato AR-079-1986 7890-1:1986 00620 180
AA-031-1986 7890-2:1986 00630 260
AA-0B2-1986 7890~3:1988
Nitrito AA-099-1987 6777:19864 00615 260
00630
Nitrobenceno 609
625
2-Nitrofenol 604
625
4-Nitrofenol 604
625
Nitrogeno AA-026~1980 5663:1984 00625 470
H-Nitroso 607
difenilamina
N-Nitroso 607
dimetilamina
N-Nitrosodi~ 607
n-propilamina 625
Olor AA-083~-1982 00085 170
00086
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CEE

e [
PARAMETRO ( N H T ISso I EPA
i
oxigeno AA-012-1980 5813:1983 00239 210
disuelto 5814:1984 00300 550
PCB-1016 608
625
PCB-1221 608
625
PCB-1232 608
625
PCB-1242 608
625
PCB-1248 608
625
PCB~1254 608
625
PCB~1260 608
625
Pentacloro 604
fenol 624
Permanganato 8467:1986
{indice de)
pH AA~008-1980 00400 190
Pireno 610
625
Plaguicidas AR~071-1981 120
organo-
c¢lorados
Plata 01077
Plomo AA-051-1981 8288:1986 01051 300
AA-057-1981 500
Potasio 009137 010
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PARAMETRO

Residuos

Selenio

Silice
Sodio
Sélidos

:S6lidos
bisueltos

S6lidos Se-
dimentables

Sulfatos

Sulfato de
endosulfano
Sulfitos

Sulfuros
Surfactantes

Sustancias
extraibles c/
cloroformo
2,3,7,8-TCDD
Talio
Temperatura

1,1,2,2~Tetra
cloroetano

N M

AA-051~1981
AA-065~1981

AR~075~1982

AA-034-1981
An~020-1980

AA-004-1977

AA-074-1981

Ar~-084-1982

AA-007-1980

EPA CE

7875-1:1584
7875-2:1984

00500
00505
00520
00530
00535
70300
01147 300
00955 220
00329 010
50086 060
Jao
00945 090
260
430
608
625
00740
00745
00746
340
613
01059
00010 530
601
624
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PARAMETRO N ™ ISso EPA CEE
Tetracloro 601
eteno 624
Tetracloruro 601
de carbono 624
Titanio 01152
Tolueno 602
624
Toxafeno AA-071~-1981 608
625
1,2,4-Tri- 612
clorobenceno 625
1,1,1-Tri- 601
cloroetano 624
1,1,2-Tri- 601
cloroetano 624
Tricloro 601
eteno 624
2,4, 6-Tri~ 604
clorofenol 625
Tricloro 601
fluorometano 624
Tritio 9698:1989
Turbiedad AA-038-1981 7027:1984 00076 420
510
520
Vanadio 01087
Yoduro 71865
Zinc AA-051-1982 8288:1986 01092 260
AA-078-1982 300
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5  PROPUESTA

Corresponde a las dependencias de la administraciéon piblica
federal y a los organismos nacionales de normalizacién elaborar
los anteproyectos de normas oficiales mexicanas y normas mexicanas
y someterlos a los comités consultivos nacionales de
normalizacién.

"Las dependencias pueden reguerir de fabricantes, prestadores de
servicios, consumidores o centros de investigacién, la informacién
necesaria para la elaboracidén de normas oficiales mexicanas".

Como se dijo anteriormente, para la elaboracién de normas
oficiales mexicanas deberdn tomarse en consideracién las normas
mexicanas y/o las emitidas por organismos internacionales
reconocidos por el gobierno mexicano.

Asimismo, "corresponde a la Secretaria de Comercio y Fomento
Industrial, mantener el inventario de las normas oficiales
mexicanas y normas mexicanas, asfi como de las normas
internacionales y de otros paises",.

Con base en lo anterior y considerando la problemdtica nacional en
materia de contaminacién hidrica, que se manifiesta en las normas
oficiales mexicanas que establecen los limites maximos permisibles
en las descargas de aguas residuales provenientes de diferentes
industrias y servicios, en este trabajo se congidera conveniente
proponer, los siguientes métodos para el analisis de aguas
residuales industriales, tomados de las normas emitidas por la
Organizacidén Internacional de Normalizacidén (ISO):

~ AnAlisis de aguas - Determinacién de hierro - Método fotométrico
utilizando 1,10-fenantrolina;

- Calidad del agua =~ Determinacién de manganeso = Método
espectrométrico a la formaldoxima;

- Calidad del agua - Determinacién de amonioc - Parte 1: Método
espectrométrico manual;

- calidad del agua - Determinacidn de cloro libre y cloro total -
Parte 1: Método de titulacién empleando N,N-dietil-1,4-fenil
enediamina;

- Calidad ‘del agua - Determinacién de fésforo - Parte 1: Método
espectrométrico con molibdato de amonio.
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METODOS



5.1 ANALISIS DE AGUA ~ DETERMINACION DE HIERRO -
METODO FOTOMETRICO UTILXZANDO 1,10~FENANTROLINA

1 Alcance y campo de aplicacién

Esta Norma Internacional especifica un método fotom&trico con
1,l0-fenantrolina para La determinacién de hierro en aguas y aguas
residuales. Se describen los procedimientos para la determinacién
de hierro total, hierro total soluble en medio 4&cido, hierro
disuelto total y, si se requiere, hierro(Il) y hierro(III)
solubles en medio &cido y disueltos.

El método es aplicable a la determinacién de concentraciones de
hierro entre 0,01 y 5 mg/L. Las concentraciones de hierro arriba
de 5 mg/L deben determinarse después de la adecuada dilucién de la
muestra.

2 Referencia

ISO 5667/1, Calidad del agua - Muestreo - Parte 1: Guia para el
disefio de programas de muestreo.

3 Principio u

Adicién de una solucién de 1,10-fenantrolina a una alicucta de
prueba y medicién fotométrica del complejo rojo-naranja a una
longitud de onda de, aproximadamente, 510 nm.

Si se determina hierro total, hierro soluble en medic &cids total
y hierro disuelto total, se adiciona cloruro de hidroxilamina para
reducir el hierro(III) a hierro(II). Si estdn presentes hierro
insoluble, éxidos de hierro o complejos de hierro, es necesario un
pretratamiento para llevar tales compuestos a la solucién.

El complejo hierro(II)-1,10-fenantrolina es estable en wun
intervalo de pH de 2.5 a 9 y la intensidad del color es
proporcional a la cantidad de hierro(II) presente. La relacién
entre la concentracién y la absorbancia es lineal hasta una
concentracién de 5.0 mg de hierro por litro. La maxima absorbancia
ocurre a aproximadamente 510 nm (el coeficiente de absorcién molar
es 11 % 107 L/(mol cm)].

4 Reactivos

Utilizar s6lo reactivos de grado analitico reconocido,

El agua utilizada deber& tener una concentracién de hierro tan
baja como sea posible; se acepta una concentracién de hierro

medible en los reactivos, a condicién de que la concentracién més
baja a determinar sea al menos tres veces la desviacién normal de

1) Para posibles fuentes de Interferencia Yy métodos para su
remocién, ver 7T7.2.1.2 y la cléusula 10,
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los resultados predeterminados en las determinaciones sobre
blancos. Se ha encontrado dque el agua deionizada o el aqua
destilada en aparato completamente de vidrio, son las adecuadas.
4.1 Buffer de acetatos

Disolver 40 g de acetato de amonio (CH3COONH4) y 50 mL de &cido
acético glacial (CH3COOH) (p = 1.06 g/mL) en agua y diluir a 100
mL con agua.

4.2 Eter di-isopropilico[(CH3)2CH —O — CH(CHa)2). (p = 0.72
g/mL), libre de alcohol, punto de ebullicién entre 67 y 69 °C.

4.3 Solucién de &cido clorhidrico, p = 1,125 g/mL, c(HCl) = 7.7
mol/L.

4,4 Cloruro de hidroxilamina, solucién con 100 g/L.

Disolver 10 g de cloruro de hidroxilamina (NH20H.HCl) en agua y
diluir a 100 mL.

Esta solucién es estable al menos por una semana.
4.5 Acido nitrico, concentrado, p = 1.40 g/mL.
4,6 Solucidn de 1,10-fenantrolina

Disolver 0.5 g de cloruro de 1,10~fenantrolinio (monechidratado)
(C12H’CLN2.H20) en agua y diluir a 100 mL.

Alternativamente, disolver 0.42 g de monchidrato de
1,10-fenantrolina (Ci2HsN2.Hz0) en 100 mL de agua conteniendo 2
gotas de &cido clorhidrico (3.3).

Esta solucién es estable por una semana si se almacena en la
oscuridad.

4.7 Peroxodisulfato de potasio, solucién de 40 g/L.

Disolver 4 g de peroxodisulfato de potasio (K2S208) en agua y
diluir a 100 mL.

Esta solucién es estable por varias semanas si se almacena a
temperatura ambiente en un frasco de vidrio oscuro.

4.8 Hierro, solucién patrén correspondiente a 0.10 g de hierro por
litro.

Pesar 50.0 mg de alambre de hierro (pureza de 99.99 %) en un
matraz volumétrico de 500 mL. Adicionar 20 mL de agua, 5 mL de
solucién de &cido clorhidrico (4.3) y calentar suavemente para
disolver. Enfriar y llevar al aforo con agua.

1 mL de esta solucién patrédn contiene 0.10 mg de hierro.
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Esta solucidn es estable al menos por un mes si se almacena en un
frasco resistente de vidrio o pléstico.

Pueden emplearse soluciones patrén de hierro comerciales.
4,9 Acido sulfurico, p = 1.84 g/mL.
4.10 Solucidén de dcido sulfirico, c(i/2 H2504) = 4.5 mol/L.

Adicionar lentamente y con agitacién vigorosa 1 volumen de &cido
sulfiirico concentrado (4.9) a 3 volimenes de agua mientras enfria.

S Aparatos

Toda la cristaleria, incluyendo los recipientes para muestreo,
deberdn ser lavados con &4cido clorhidrice y enjuagados con agua
antes de ser usados,

Equipo usual de laboratorio y

5.1 Espectrofotdémetro, del tipo prisma o enrejado, apropiado para
llevar a cabo mediciones a 510 nm; o espectrémetyro fotoeléctrico,
equipado con un filtro éptico de paso de banda angosta, gue tenga
una transmisién mixima en la regién de 510 nm.

5.2 Celdas fotométricas, con longitud de trayectoria dptica de por
lo menos 10 mm Yy apropiada para la absorbancia esperada en la
solucién de prueba.

HOTA - Las celdag con longitud de trayectoria éptica mayor e
prefieren para la determinacién de concentraciones de hlerro
menores a 1,0 mg/L.

5.3 Filtro de membrana, con tamafio de poro promedio de 0.45 um.

6 Muestreo y preparacién de las muestras de prueba

ADVERTENCIA - Deberdn tomarse las precauciones de seguridad
apropiadas cuando se acidulen las muestras, debido a la
posibilidad de emisién de gases t6xicos.

6.1 Muestreo

Tomar la muestra de acuerdo con IS0 5667/1 y cualesquiera
recomendaciones especificas para el tipo de agua a examinar. Debe
emplearse recipientes apropiados, como los de polietileno.

6,2 Hierro total

Acidular la muestra a pH 1 inmediatamente después de colectarla.
En general, 1 nL de &cido sulftirico concentrado (4.9) es
suficiente para 100 mL de muestra. Si es necesario, ajustar el pH

por adicién de 4cido sulfiirico diluide (4.10) y tomar en cuenta
cualquier dilucién en los célculos finales.
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6.3 Hierro total soluble en medio &cide y hierro(II) soluble en
medio &cido

Filtrar la muestra acidulada (6.2) a través del filtro de membrana
(5.3).

5i se pretende determinar hierro(Il), esta filtracién debe
llevarse a cabo bajo una atmésfera inerte, por ejemplo nitrégeno o
diéxido de carbono, a fin de excluir tanto aire como sea posible y
asi prevenir la oxidacién del hierro(II).

Llenar un frasco de vidrio para muestras con el filtrado y
continuar hasta gque el volumen se haya derramado por lo menocs
cinco veces. Tapar el frasco inmediatamente con un tapdn de vidrio
de ajuste hermético.

6.4 Hierro disuelto total

Para separar el hierro disuelto del hierro sin disolver, filtrar
la muestra (6.1) inmediatamente después de colectarla, a través
del filtro de membrana (5.3) y después acidular a pH 1 (ver 6.2).
7 Procedimiento

7.1 Alicuota de prueba

Tomar, como alicuota de prueba, 50.0 mL de la muestra de prueba
acidulada (cldusula 6).

7.2 Preparacién de la solucién de prueba
7.2.1 Hierro total

Si estén presentes hierro sin disolver, 6xidos de hierro o
complejos de hierro, transferir la alicuota de prueba (7.1) a un
matraz resistente al calor y 1llevar a cabo el siguilente
pretratamiento.

7.2.1.1 Oxidacién

Adicionar 5 mL de solucién de peroxodisulfato de potasio (4.7) y
hervir suavemente por aproximadamente 40 minutos, asegur&ndose que
el volumen no disminuya por abajo de los 20 mL. Enfriar vy
transferir a un matraz volumétrico aforado con capacidad de 50 mL
y llevar al aforo con agua.

NOTA - Alternativamente, la mezcla puede tntroduclrse a un
autocliave en un frasco cerrado de 100 ml durante 30 minutos,
después enfriarse y dilulirse a 100 ml. Esta dllucién debora ser
tomada en cuenta al calcular los resultadss, multipllcando por un

ractor de 2.

Si la solucibén es turbia después de la oxidacién y antes de la
dilucién, filtrarla inmediatamente a través del filtro de membrana
(5.3) en el matraz volumétrico, Enjuagar el filtro con una pequefia
cantidad de agua, adicionando los enjuagues al filtrado y aforando
con agua.

45



7 2 1 2 Rewmoc ton de interferencias

Si la remoci6n de 1nterferencias es necesaria (ver clausula 10),
proceder de la siguiente manera:

Transferir exactamente 10 mL de la solucién oxidada (7.2.1.1) a un
embudo de separacién de 100 mL y adicionar 15 mL de solucién de
acido clorhidrico (4.3). Enfriar y extraer tres veces con
porciones de éter di-isopropilico (4.2) de 25, 10 y 10 mL
respectivamente. Combinar las fases de éter en un segundo embudo
de separacién y extraer dos veces con porciones.de agua de 25 y 10
mL respectivamente. Combinar los extractos acuosos y calentar
cuidadosamente para remover los residuos de éter. Enfriar,
adicionar 0.5 mL de &cido sulfGrico (4.10) y diluir con aqua a 50
mb.

7.2.1.3 Reduccién a hierro(II)

Transferir toda la solucién de 7.2.1.1 o 7.2.1.2 a un matraz de
100 mL y adicionar 1 mL de solucién de cloruro de hidroxilamina
(4.4) y mezclar a fondo. Después adicionar 2 mL de buffer de
acetatos (4.1) y 1llevar el pH a un valor entre 3.5 y 5.5,
preferiblemente 4.5.

NOTA - La reducclén de hierro{111} a hierro(Il) procedo mas
elfectlvaments a pH 1. Sin embarqo, 1a solucién buffer deberd
afladirse al final

7.2.2 Hierro total soluble en medio acido y hierro disuelto total

Tratar la muestra de prueba de 6.2 o 6.3 de acuerdo al
procedimiento descrito en 7.2.1, Si se sabe que la muestra
contiene hierro solamente en forma de hierro(III), el paso de la
oxidacién puede omitirse.

7.2.3 Hierro(II) soluble en medio &cido y hierro(II) disuelto

Transferir la alicuota de prueba (7.1) a un matraz de 100 mL,
adicionar 2 mL de buffer de acetatos y mezclar a fondo. El pH de
la mezcla deberd estar entre 3.5 y 5.5, preferiblemente 4.5.

7.2.4 Hierro(IIl) soluble en medio &cido y hierro{III) disuelto

La concentracién de hierro(IlI) soluble en medio &dcido o de
hierro(III) disuelto se deriva de 1la diferencia entre la
concentracién presente de hierro determinada en 7.2.2 y la
concentracién dada de hierro(II) determinada en 7.2.3.

7.3 Determinacién sobre un blanco
Preparar la solucidn para la determinacién sobre el blanco usando
exactamente el mismo procedimiento que para la muestra de prueba,

pero reemplazando los 50 mL de la alicuota de prueba con 50 mL de
agua.

46




7.4 calibracién
7.4.1 Preparacidn de las soluciones de referencia

Preparar una serie de soluciones de hierro de referencia para
cubrir un intervalo de concentraciones adecuado a la concentracién
de hierro esperada para la muestra de prueba, transfiriendo
voldmenes exactamente conocidos de la solucién patrén de hierro
(4.8) a una serie de matraces volumétricos aforados, cada uno con
capacidad de 50 mL. Adicionar 0.5 mL de &cido sulftrico diluido
(4.10) a cada matraz y aforar con agua.

Tratar una serie de soluciones de hierro de referencia en una
manera similar a las soluciones de prueba, de acuerdo al
procedimiento apropiado para cada forma de hierro a determinar
(ver 7.2).

7.4.2 Formacién del compuesto absorbente

Adicionar 2 mL de solicién de 1,10-fenantrolina (4.6) a cada
solucién (7.4.1) y colocarlos en la oscuridad durante 15 minutos.

7.4.3 Mediciones fotométricas

Medir la absorbancia de las soluciones de 7.4.2 utilizando el
espectrofotémetro o el espectrémetro (5.1) a 510 nm, empleando
agua en la celda de referencia.

7.4.4 Trazo de las gréaficas de calibracién

Para cada serie de soluciones para calibracib6n preparar una
grafica de calibracién, trazando la concentracién de hierro de la
solucién de prueba en miligramos por litro como abscisas contra la
correspondiente absorbancia medida como ordenada.

Se requiere una curva de calibracién por separado para cada forma
de hierro, asi como para los diferentes instrumentos fotométricos
Yy para las diversas longitudes de trayectoria &ptica de celda.
7.4.5 Frecuencia de la calibracién

Verificar periédicamente la calibracién, especialmente para cada
nuevo grupo de reactivos.

7.5 Determinacién

7.5.1 Formacién del compuesto absorbente

Tanto a la solucién, de prueba (7.2) como a la solucién
para la determinacién sobre el blanco (7.3), adicionar 2 mL de

solucién de 1,10-fenantrolina (4.6) y colocarlas en la oscuridad
durante 15 minutos.
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7.5.2 Mediciones fotométricas

Medir la absorbancia de las soluciones de 7.5.1 utilizando el
espectrofotdmetro o el espectrémetro (5.1) a 510 nm empleando agua
en la celda de referencia.

HOTA - El coeficlente de absorcién molar es l'lxlo:’ L/ {mol.cm}.

8 Expresion de los resultados

8.1 Célculo

La concentracién de hierro, p, expresada en miligramos por litro,
de la muestra est4 dada por la ecuacién

p = £(A1 - Ro)
donde
f es la pendiente de la grafica de calibracién (7.4.4);
Al es la absorbancia de la solucidn de prueba (7.5.2)

Ao es la absorbancia de la solucién para determinacién sobre
el blanco (7.5.2).

HOTA - El volumen del acldo sulfurico adicionado a 1a muestra
deberd tomarse en conslderaclén en los célcules,

8.2 Informe de los resultados

Informar los resultados indicando la forma de hierro determinada:
a) a la aproximacién de 0.001 mg/L para concentraciones de hierro
de 0.010 a 0.100 mg/L;

b) a la aproximacién de 0.01 mg/L para concentraciones de hierro
mayores de 0.100 mg/L y hasta 10 mg/L;

c¢) a la aproximacién de 0.1 mg/L para concentraciones de hierro
mayores de 10 mg/L.

9 Precisidn
Ver la tabla
10 Inter ferencias

Las determinaciones de las concentraciones de hierro usando
1,10~-fenantrolina estan relativamente libres de interferencias en
comparacién con otros métodos que utilizan diferentes reactivos,
Debe notarse lo siguiente:

El cobre, el cobalto, el cromo y el zinc interfieren si estan
presentes en concentraciones de diez veces la concentracién del
hierro. El niguel interfiere si estd presente en concentraciones
que exceden los 2 mg/L. Estas interferencias se evitan ajustando
el pH en un valor entre 3.5 y 5.3,
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Tabla - Datos estadisticos de la reproducibilidad del métedo

Concentracién Laboratorio Longitud Valor medio Desviacién
de hierro de 1la de 30 normal
trayectoria resultados

mg/L mm m mg/L mg/L

1 100 0.010 0.002
2 - 0.010 0

0.010 3 50 0.010 0.001
4 10 0.010 0.011
5 - 0.010 0.000
0.040 5 - 0.041 0.002
1 100 0.046 0.005
0.050 2 -- 0.048 0.004
3 - 0.045 0.0046
4 10 0.048 0.011
1 50 0.104 0.015
2 - 0.102 0.004
0.100 3 - 0.096 0.006
4 10 0.101 0.014
5 - 0.099 0.006
1 50 0.48 0.025
0.500 2 - 0.500 0.012
3 -- 0.494 0.005
4 10 0.498 0,016

i 10 0.97 0.05
2 - 1.003 0.008
1.000 3 - 1.009 0.006
4 10 1.004 0.019
5 —-— 1.018 0.004

10 2.05 0.07
2.000 3 — 2.016 0.008
4 10 1.994 0.017

1 10 4.02 0.08
4,000 3 - 3.989 0.013
4 10 3.968 0.032
5 - 4.003 0.019

5.000 1 10 5.01 0.07
5 - 5.032 0.015

(1)  Donde la  longitud de  trayectorla no  esta  Indicada,  diche  valor

no fué especificadec por el laboratorio.
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El bismuto y la plata precipitan con 1,10-fenantrolina y la
solucidén de prueba puede estar completamente libre de sus iones.
El cadmio y el mercurio también forman precipitados, pero si estén
presentes en bajas concentraciones, una interferencia apreciable
es eliminada por adicién de un exceso de 1,10-fenantrolina.

Los cianuros interfieren en la determinacién, pero generalmente se
remueven por acidulacién de la muestra, excepto en el caso de
ciertos cianuros complejos.

ADVERTENCIA - La acidulacién de las muestras que contienen iones
cianuro o sulfito debe ser llevada a cabo con cuidado, debido a la
formacién de vapores altamente toxicos

La acidulacién de la muestra también convierte los pirofosfatos y
los polifosfatos a oggofosfatos, los cuales no interfieren a
concentraciones de POs hasta de diez veces la concentracién del
hierro. Si est&n presentes altas concentraciones, es necesario
ajslar el hierro como se describe en 7.2.1.2.

El nitrato de aluminio puede adicionarse para desplazar al hierro
de los complejos con otros aniones, tales como el fosfato, en cuya
forma el hierro seri lento para reaccionar.

Las interferencias generalmente se remueven por el procedimiento
descrito en 7.2.1.2.

NOTA - No #s  poslble tncluir detalles para elininar todas ™

Interferencias que pueden presentarse al aplicar este método,
particularmente en aguas altamente contaminadas y aguas residuales
Industrlales. El método puede adaptarse de acuerdo al tipo de
muestra. En algunos casos, depend § endo de la composiclén de la
muestra, puede requerirse un tratamiento de cenlzas aproplado, por
elemplo cenlzas himedas con dcldos sulfirtco y nitrico, ° cenlzas
BeCOS, en un horno a una temperatura que no exceda los 700 c. En
presencla de altas concentraciones de cloruros pueden ocurrir

pordidas en el hierro
11 Informe de la prueba
" El informe de la prueba debe incluir la siguiente informacidn:
a) una identificacién de la muestra;
b) la referencia del método usado;
c) los resultados y el método de expresidédn utilizado;
d) el método de eliminacién de interferencias;

e) cualquier caracteristica inusual notada durante 1la
determinacién;

£) cualquier operacién no especificada en esta Norma
Internacional, o considerada como opcional.
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5.2 CALIDAD DEL AGUA - DETERMINACION DE MANGANESO -
METODO ESPECTROMETRICO A LA FORMALDOXIMA

0 Introduccién

En agua gue contiene oxigeno, la mayor parte del manganeso estara
presente como formas sin disolver, frecuentemente asociadas con
nicroorganismos y como complejos con 4cido hGmico, por ejemplo. Si
el agua estd libre de oxigeno o es fuertemente &cida, todo el
manganeso estard presente en formas disueltas.

1 Alcance y campo de aplicacién

Esta Norma Internacional especifica un método espectrométrico a la
formaldoxima para la determinacién de manganeso total (incluyendo
manganeso disuelto, suspendido y ligado organicamente) en aguas
superficiales y para beber.

El método es aplicable a la determinacién de concentraciones de
manganeso entre 0.01 mg/L y 5 mg/L. Las concentraciones de
manganeso arriba de 5 mg/L, deberdn determinarse después de 1la
adecuada dilucién de la nuestra.

Para conocer posibles interferencias, ver la cliusula 8.

NOTA - Este métado no s aplicable a2 aguas altamente contamlnadas,
como clertas agquas rvesiduales Industriales,

2 Principio

Adicidén de una solucién de formaldoxima a una alicuota de prueba y
medicién espectrométrica del complejo rojo-naranja a una longitud
de onda de aproximadamente 450 nm.

Si estd presente el manganeso suspendido o ligado orgénicamente,
se requiere un pretratamiento para convertir el manganeso a formas
capaces de reaccionar con la formaldoxima.

El complejo manganeso-formaldoxima es estable a valores de pH
entre 9.5 y 10.5 y la intensidad del color producido es
proporcional a la cantidad de manganeso presente. La relacién
entre la concentracién y la absorbancia es lineal hasta una
concentracién de 5 mg/L. La absorbancia maxima ocurre a
apoximadamgnte 450 nm (coeficiente de absorbancia molar especifica
de 11 x 10° L/mol.cm).

3 Reactivos

ADVERTENCIA - Los reactivos descritos en 3.4, 3.5.1 y 3.5.3
deberan considerarse especlialmente peligrosos., Las operaciones
peligrosas deberdn llevarse a cabo en una campana purificadora.
Se tendrd cuidado para evitar la ingestidn o inhalacidén de vapores
Y proteger las manos, ojos y cara. Se empleardn guantes y gafas
protectoras y cualquier sospecha de contaminacién de la piel sera
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lavada inmediatamente., La inhalacién de vapores de formaldehido y
formaldoxima resultardn en severa irritacién y edema del tracto
respiratorio superior.

Durante el andlisis, usar sélo reactivos de grade analitico
reconocido y agua deionizada o agua destilada en aparato
completamente de vidrio, con un contenido de manganeso tan bajo
como sea posible.

3.1 Reactivo oxidante

Peroxodisulfato de potasio (K25208) o peroxodisulfato de sodio
(Na2S208) .

3.2 Sulfito de sodio (Na2503) anhidro

3.3 EDTA, sal tetrasédica, solucién, c(EDTA) = 0.24 mol/L

Disolver 90 g de A&cido etilendinitrilotetraacético disédico
(Na2EDTA) dihidratado (CioH14NaNa20s.2H20) y 19 g de hidrdéxido de
sodio (NaOH)} en agua y diluir a 1000 mL.

Alternativamente, disolver 109 q de acido
etilendinitrilotetraacético tetrasédico (Na4EDTA) tetrahidratado
(CioH12N2Na4108,4H20) o 100 g de &cido etilendinitrilotetraacético
tetrasddico dihidratado {CioHisNaNa:0a.2H20) en agua y diluir a
1000 mL. .

3.4 Solucién de Formaldoxima

Disolver 10 g de cloruroc de hidroxilamonio (NH3QHCl) en
aproximadamente 50 mL de agua. Adicionar 5 mL de solucién de
metanal (HCHO) (formaldehido) al 35% (m/m) (p = 1.08 g/mL) vy
diluir con agua a 100 mL.

Mantener el frasco en lugar fresco y oscuro. La solucién tiene una
vida 4til de un mes al menos.

3.5 solucién de cloruro de hidroxilamonio/amonfaco
3.5.1 solucidn de cleruro de hidroxilamonio ¢ (NH3OHCLl) = 6 mol/L

Disolver 42 g de cloruro de hidroxilamonio en agua y diluir a 100
wL.

3.5.2 solucién amoniacal, c(NH3) = 4.7 mol/L

Piluir 70 mL de amonia concentrada (p = 0.91 g/mL) con agua a 200
nL.

3.5.3 Preparacién

Mezclar volimenes iguales de la solucién amoniacal (3.5.2) y de la
solucién de cloruro de hidroxilamonioc (3.5.1).
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3.6 solucién de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado,
[ (NHa)2Fe(S04)2.6H20), 700 mg/L.

3.6.1 Acido sulflrico, c(H2501) = 3 mol/L

Adicionar cuidadosamente 170 mL de &cido sulfirico concentrado

(p = 1.84 g/mL) a 750 mL de agua. Dejar enfriar y diluir a 1000
mL.

Esta solucién estd disponible comercialmente (H2S0i, p = 1.19
g/mL) .

3.6,2 Preparacibtn

Disolver en agua 700 mg de sulfato ferroao amoniacal
hexahidratado, adicionar 1 mL de 4cido sulfirice (3.6.1) y diluir
a 1000 mL.

3,7 solucidédn de hidrdxido de sodio, ¢ (NaoOH) = 4 mol/L
Disolver 160 g de hidréxido de sodio en agua y diluir a 1000 mL.

3.8 Manganeso, solucién patrén, correspondiente a 100 mg de Mn por
litro

Disolver 308 mg de sulfato de manganeso monohidratado (MnSO4.H20)
en agua en un matraz volumétrico aforado de 1000 mL. Agregar 10 mL
de &cido sulflrico (3.6.1), aforar con agua y mezclar.

1 mL de esta solucién patrén contiene 0.1 mg de Mn,

También pueden emplearse soluciones patrén . disponibles
comercialmente.

4 Aparatos
El equipo normal de lahoratorio y

4.1 Espectrdémetro, con selectores para variacién continua (tipo
prismatico o enrejado) o variacién discontinua (filtro éptico de
paso de banda angosta) capaz de medir la absorbancia a
aproximadamente 450 nm, equipado con celdas de longitudes de
trayectoria ©6ptica hasta de 100 mm {para concentraciones de
manganeso menores a 0.3 mg/L) y 10 mm (para concentraciones de
manganeso arriba de 0.3 mg/L).

4.2 Frascos de vidrio, con capacidad para 100 mL, provistos de
tapones de vidrio esmerilado y abrazaderas metdlicas o con tapas
atornilladas de plastico incoloro, adecuados para autoclave.

4.3 Autgclave u olla a presién, capaz de mantener una temperatura
de 120 C y una presi6én de 200 kPa.
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NOTA PARA LA PREPARACION DE LA CRISTALERIA, ETC.

Todos los articulos de vidrio y los recipientes para muestreo
deberan lavarse con 4acido clorhidrico (HCL) de 1 mol/L
aproximadamente y enjuagarse con agua antes de usarse.

5 Muestreo y muestras

ADVERTENCIA - Tomar las precauciones de seguridad adecuadas cuando
se acidulen las muestras, debido a la posibilidad de
desprendimiento de gases toxicos.

Colectar la muestra en un recipiente de polietileno, cloruro de
polivinilo o vidrio y acidularla con dcido sulfirico (3.6.1) hasta
un pH aproximado de 1, pero no menor. Esta acidulaciédn minimiza la
absorcidon de manganeso en las paredes del recipiente y también
ayuda en la disolucién de manganeso en formas coloidales vy
particulares.

6 Procedimiento
6.1 Alicuota de prueba

Tomar como la porcién de prueba 50 mL, o una alicuota
cuidadosamente medida y diluida a S50 mL, de la muestra de prueba
acidulada que contenga menos de 0.25 mg de manganeso (5 mg/L).

6.2 Preparacidén de la solucién de prueba

8i estd presente el manganeso ligado orgéanicamente o suspendido,
agregar 225 * 25 mg de reactivo oxidante (3.1) a la alicuota de
prueba (6.1). La oxidacién puede llevarse a cabo en una de las
siguientes formas:

a) Introducir la mezcla en el autoclave durante 30 minutos en un
frasco (4.2); enfriar y adicionar aproximadamente 0.5 g de sulfito
de sodio (3.2) para reducir las sustancias oxidantes;

b) Hervir la mezcla en un matraz cénico durante aproximadamente 40
minutos; enfriar y transferir la mezcla a un matraz volumétrico
aforado de 50 mL, aforar con agua y agredar aproximadamente 0.5 g
de sulfito de sodio para reducir las sustancias oxidantes.

El sistema de autoclave es preferible en el caso de muestras que
contienen &cidos himicos,

Si el procedimiento no se va a continuar inmediatamente, la
muestra pretratada puede guardarse toda la noche.

NOTA - Durante el pretratamiento se destruye cualquier turbiedad Yy
color. 51 la experiencia ha demostrado que no se
requlere esta ectapa de pretratamiento, por e Jemplo en muchos

casos de agua para beber, puede omitirse.
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6.3 Prueba del blanco

Llevar a cabo la prueba "del blanco en paralelo con 1la
determinacién, remplazando la alicuota de prueba por 50 mL de
agua. Si la absorbancia del blanco difiere significativamente de
la absorbancia extrapolada del miembro cero (6.4.4), deberan
investigarse las razones de esta diferencia.

6,4 Calibracién
6.4.1 Preparacién de la serie de soluciones para calibracién
Intervalo A: 0 a 0.5 mg/L de manganeso

Diluir 5 * 0.05 mL de solucién patrén de manganeso (3.8) a 1000 mL
con agua en un matraz aforado de 1000 mL. A una serie de 5
matraces aforados de 50 mlL adicionar 0, 10, 20, 30 y 40 mL de esta
solucidén de manganeso diluida y aforar con agua. Con esto se
obtienen soluciones patrén para calibracién de 0, 0.1, 0.2, 0.3 y
0.4 mg/L de manganeso. .

Intervalo B: 0 a 5 mg/L de manganeso

Diluir 50 ¢ 0.5 nL de solucién patrén de manganeso (3.8) a 1000 mL
con agua en un matraz aforado de 1000 mL. A una serie de 5
matraces aforados de 50 mL adicionar 0, 10, 20, 30 y 40 mL de esta
solucién de manganeso diluida y aforar con agua. Con esto se
obtienen soluciones patrén para calibracién de 0, 1, 2, 3 y 4 mg/L
de manganeso.

6.4.2 Desarrolle del color

Agregar 1 mL de solucidn de sulfato ferroso amoniacal (3.6) y 2 mbL
de solucién de EDTA (3.3) a cada una de las soluciones. Después de
mezclar, adicionar 1 nL de solucién de formaldoxima (3.4) e
inmediatamente agregar 2 mL de solucién de hidréxido de sodio
(3.7).

Mezclar las soluciones y dejarlas reposar de 5 a 10 minutos,
entonces adicionar, mientras se mezcla, 3 mL de solucién de
cloruro de hidroxilamonio/amoniaco y dejarlas reposar al menos
durante 1 hora.

6.4.3 Mediciones espectrométricas

Entre 1 y 4 horas después del desarrollo del color, medir las
absorbancias de las soluciones usando el espectrémetro a una
longitud de onda de 450 nm contra agua como referencia. Para
soluciones de calibracién en el intervalo A (0 a 0.5 mg/L de
manganeso) utilizar celdas de 100 mm de longitud de trayectoria
6ptica y para el intervalo B (0 a 5 mg/L de manganeso) emplear
celdas de 10 mm de longitud de trayectoria éptica.
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6.4.4 Trazo de la grafica de calibracidn

Para cada serie de soluciones de calibracién, preparar una gréfica
de calibracidn trazando la concentracién de manganeso, expresada
en miligramos por litro, de la solucién como abscisa contra la
correspondiente absorbancia como ordenada. Es esencial obtener una
grédfica de calibracién lineal. El factor de calibracién, f, es el
reciproco de la pendiente de la grifica de calibracién.

La interseccién de la gréfica de calibracién en las ordenadas da
la absorbancia extrapolada del miembro cero de la serie de
soluciones para calibracion.

El factor de calibracién también puede calcularse por andlisis de
regresién.

6.4.5 Frecuencia de calibracién

Cada grafica deberd verificarse periodicamente, especialmente
cuando se utilicen npuevos reactivos, para garantizar 1la
repetibilidad.

6.5 Determinacidn

6.5.1 Desarrollo del color

Proceder de acuerdo con 6.4.2, pero usando la solucién de prueba
(6.2) en lugar de las soluciones para calibracién.

81 se ha pretratado la solucién de prueba (ver 6.2), incrementar
la cantidad de solucién de hidréxido de scdio (3.7) de 2 a 2.5 mL.

6.5.2 Mediciones espectrométricas
Ver 6.4.3.

7 Expresién de los resultados
7.1 Cédlculos

La concentracién de manganeso, pus, expresada en miligramos por
litro, estd dada por la férmula:

pun = f(A1 - Ro)g
donde
f es el factor de calibracién apropiado para una grafica de
calibracién en particular, elegido y derivado como se
establece en 6.4.4, expresado en miligramos por litro;

A1 es la absorbancia de la solucién de prueba (6.5.2);

Ao es la absorbancia extrapolada del miembro cero (6.4.4);
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g es un factor dado por la férmula:
g = Vi/V2

Vi es el volumen méximo, en mililitros, de la porcidn
de prueba (aqui 50 mL);

V2 es el volumen, en mililitros, de 1la porcién de
prueba, si es que fué tomada una alicuota.

HOTA - En el célculo, debera tomarse en consideraclén el vo lumen
de 4cido afadldo (cléusula 5) a ja muestra.

Informe de resultados

a) A una aproximacién de 0.01 mg/L para concentraciones de
manganeso de 0.01 a 1 mg/L;

b) A una aproximacién de 0.1 mg/L para concentraciones de
manganeso mayores de 1 mg/L.

7.2 Precisién
Ver la tabla,

" Tabla - Reproducibilidad del método

{Datos derivados de un ensayo . ofectuado por varios laboratorlos en
1982)

Concentracién No, de Valor Desviacibn

de manganeso | Laboratorio |resultados medio normal
(mg/L) (mg/L) (mg/L)
0.050 B 30 0.049 0.003 5
0.100 A 10 0.12 0.025
0.100 B 30 0.0%99 0.002 1
0.500 B 30 0.497 0.008 5
1.000 A 30 1.01 0.04
l.000 B 30 1.001 0.009 1
2.000 A 30 1.99 0.035
2.000 B 30 2.055 0.011 1
4.000 A 30 4.02 0.047
4.000 B 30 4,198 0,133 3

8 Interferencias

8.1 Los iones de hierro(II) forman un complejo violeta con la
formaldoxima, el cual interfiere con 1la determinacién de
manganeso. La adicién de EDTA (3.3) y de cloruro de
hidroxilamonio/amoniaco (3.5) vreduce la interferencia; sin
embargo, se ha demostrado que el mejor método para superar este
efecto es adicionar una cantidad conocida y  constante de
hierro(II) como sulfato ferroso amoniacal a cada solucién para
calibracién, a la prueba en blanco y a la solucién de prueba.
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8,2 La presencia de 1 mg de cobalte (Co) por litro da una
respuesta equivalente a 40 pg de manganeso por litro.

8.3 Si el calcio estd presente, las concentraciones de ortofosfato
arriba de 2 mg de fésforo (P) por litro causan bajos resultados.

8.4 La presencia de calcio y magnesio en concentraciones
combinadas arriba de 300 mg/L provoca resultados altos.

8.5 Si hay presencia de turbiedad después de la formacién del
complejo colorido, centrifugar la solucién antes de la medicién de
la absorbancia (6.4.3).

9 Informe de la prueba

El informe de la prueba deberd incluir la siguiente informacién:
a) una referencia de esta Norma Internacional;

b) una identificacién de la muestra;

c) la referencia del método usado;

d) los resultados y el método empleado para eliminar cualguier
interferencia;

e) cualquier caracteristica anormal notada durante la
determinacién;

f) las operaciones no especificadas en esta Norma Internacional, o
consideradas como opcionales.
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5.3 CALIDAD DEL AGUA - DETERMINACION DE AMONIOC -
PARTE 1 : METODO ESPECTROMETRICO MANUAL
1 Alcance y campo de aplicacidén
1.1 Sustancia a determinar

Esta parte de ISO 7150 especifica un método espectrométrico manual
para la determinacién de amcnio en agua.

NOTA - Un método espectrométrico automatizade para la
determinacién de amonio conforma el tema de IS0 7150/2.

1.2 Tipo de muestra

El método es aplicable al andlisis de agua potable, agua cruda y
aguas residuales. La destilacién deberd preceder a la aplicacién
del método en aguas excesivamente coloreadas o salinas (ver
clausula 10}.

Para interferencias ver cliusula 9.

1.3 Intervalo

Puede determinarse una concentracién de nitrégeno amoniacal, pn de
hasta 1 mg/L, usando una alicuota de prueba mixima de 40 mL. Se
puede determinar concentraciones mucho m&s altas tomando menores
alicuotas de prueba.

1.4 Limite de deteccién 1

Ccuando se usan celdas de longitud de trayectoria Sptica de 40 mm y
una alicuota de prueba de 40 mL, el limite de deteccién se
encuentra en el intervalo pn = 0.003 a 0.008 mg/L.

[$3] Datos de una prueba fnterlaboratorio en sl Helno Unltdo, que
involucra cinco participantes.

1.5 Sensibilidad

Si se usa una alicuota de prueba de 40 mL y una celda de
trayectoria o6ptica de 40 mm, una pv = 0.200 mg/L da una
absorbancia de aproximadamente 0.69 unidades.

si se usa una alficuota de prueba de 40 mL y una celda de
trayectoria éptica de 10 mm, una pv = 0.750 mg/L da una
absorbancia de aproximadamente 0,65 unidades.

2 Referencia

IS0 5664, Calidad del agua - Determinacién de amonio - Método de
destilacién y titulacién.
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3 Principio

Medicién espectrométrica a aproximadamente 655 nm del compuesto
azul formado por la reaccién de amonio con iones salicilato e
hipoclorito en presencia de nitrosopentacianoferrato sédico(III)
(nitroprusiato sédico).

Los iones hipoclorito se generan in situ por la hidrélisis
alcalina de N, N’-dicloro-1,3,5-triazina-2,4,6 (1H, 3H, S5H)-~
triona, sal sdédica (dicloroisocianurato sédico). La reaccién de la
cloramina con salicilato sédico se lleva a cabo a pH 12.6 en
presencia de nitroprusiato sédico. Como consecuencia, se
determinardn cuantitativamente todas las cloraminas presentes en
la muestra. El citrato de sodio se incorpora en los reactivos para
enmascarar las interferencias de los cationes, notablemente calcio
y magnesio.

4 Reactivos

Durante el anilisis, usar s6lo reactivos de grado analitico
reconocido y agua preparada como se describe en 4.1.

4.1 Agua, libre de amonio, preparada por uno de los siguientes
métodos

4,1,1 Método de intercambio iénico

Pasar agua destilada a través de una columna de resina de
intercambio catiénico fuertemente acidulante (en el c¢iclo de
hidrégeno) y colectar el eluato en un frasco de vidrio provisto de
un tapédn de vidrio de ajuste hermético. Adicionar aproximadamente
10 g de la misma resina a cada litro de eluato colectado para
propésitos de almacenamiento.

4,1.2 Método de destilacién

Adicionar 0.10 t 0.01 nL de &cido sulfirico (p = 1.84 g/mL) a 1000
£ 10 mL de agua destilada y redestilar en un aparato completamente
de vidrio. Descargar los primeros 50 mL de destilado y después
colectar el destilado en un frasco de vidrio provisto de un tapén
de vidrio de ajuste hermético. Adicionar aproximadamente 10 g de
resina de intercambio catiénico fuertemente acidulante (en el
ciclo de hidrégeno) a cada litro de destilado colectado.

4.2 Reactivo colorido

Disolver 130 ¢ 1 g de salicilato sédico (C7HsO3aNa) y 130 + 1 g de
citrato trisédico dihidratado (CsHsO7Na3.2H20) en agua (4.1) en un
matraz volumétrico aforade de 1000 mL. Adicionar agua suficiente
para obtener un volumen liquido total de aproximadamente 950 mL y
después agregar 0.970 * 0.005 g de nitrosopentacianoferrato(III)
sédico dihidratado {nitroprusiato sédico, [Fe(CN)sNO]Naz.2H20}.
Disolver el sélido y después aforar a la marca con agua.

Almacenado en un frasco de vidrio &mbar, este reactivo es estable
por lo menos durante dos semanas.
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4,3 Dicloroisocianurato sdédico, solucién

Disolver 32.0 ¢ 0.1 g de hidréxido de sodio en 500 ¢ 50 mL de agua
(4.1), Enfriar la solucién a temperatura ambiente y adicionar 2.00
3 0.02 g de dicloroisocianurato sédico dihidratado
(C3N303ClzNa, 2H20) a la solucidn., Disolver el sélido y transferir
cuantitativamente la solucién a un matraz aforado de 1000 mlL.
Aforar a la marca con agua.

Almacenado en un frasco de vidrio &mbar, este reactivo es estable
por lo menos durante dos semanas.

4,4 Nitrdgeno amoniacal, solucidn patrén, pw = 1000 mg/L

Disolver 3.819 * 0.004 g de cloruro de amonio (secado a 105 °C
al menos durante 2 horas) en aproximadamente 80 mL de agua (4.1)
en un matraz aforado de 1000 mL. Aforar a la marca con agua.

1 mL de esta solucidén patrén contiene 1 mg de nitrégeno amoniacal.

Almacenado en un frasco de vidrio tapado, esta solucidén es estable
por lo menos durante un mes.

4,5 Nitrégeno amoniacal, solucién patrén, pr = 100 mg/L

Pipetear 100 mL de la solucidn patrdén de nitrégeno amoniacal (4.4)
dentro de un matraz aforado de 1000 mL. Diluir a la marca con
agua.

1 mL de esta solucién patrén contiene 0.1 mg de nitrdgeno
amoniacal.

Almacenado en un frasco de vidrio tapado, esta solucidn es estable
por una semana.

4,6 Nitroégeno amoniacal, solucién patrén, pv = 1 mg/L

Pipetear 1 mL de la solucién patrén de nitrégeno amoniacal (4.5)
dentro de un matraz aforado de 100 mL. Diluir a la marca con agua.

1 nmL de esta solucién patrén contiene 1 ug de nitrégeno amoniacal.
Preparar esta solucién inmediatamente antes de usarla.

4.7 Solucidn limpiadora

Disolver 100 * 2 g de hidréxido de potasio en 100 * 2 mL de agua.
Enfriar la solucién y adicionar 900 : 50 mL de etanol al 95 %
(v/v).

Almacenar la solucién en un frasco de polietileno.

5 Aparatos

Aparatos de laboratorio ordinarios y
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5.1 Espectrémetro, capaz de operar a una longitud de onda de 655
nm con celdas de longitud de pasc 6ptico entre 10 y 50 mm.

5,2 Bafio de agua o incubadora, capaz de mantenerse a 25 * 1 °c.

HOTA PARA LA LIKPIEZA DE LA CRISTALERIA

Todos los articulos de cristal deberdn 1impliarse escrupulosamente
empleando la solucién limpladora 4.7 segqulda por un enjuague a
fondo con gqua (4.1).

6 Muestreo y muestras

Las muestras de laboratorio deberdn colectarse en frascos de
polietileno o vidrio. Deberdn analizarse tan répidamente como sea
posible, o bien, almacenarse a una temperatura entre 2 y 5 °C
hasta ser analizadas. La acidulacién con &cido sulfurico a pH < 2
también puede emplearse como una ayuda para la preservacién,
evitando la posible contaminacién de la muestra acidulada por
absorcién de amoniaco atmosférico.

7  Procedimiento
7.1 Alicuota de prueba

El volumen maximo de la alicuota de prueba es 40 mL, el cual puede
usarse para la determinacién de concentraciones de nitrégeno
amoniacal hasta de p¢r = 1 mg/L.

Las alicuotas de prueba menores pueden usarse apropiadamente a fin
de alojar concentraciones de nitrdgeno amoniacal muche mayores.
Las muestras de laboratorio gque contengan materia suspendida
debersn dejarse asentar o filtrarse por gravedad a través de una
malla de fibra de vidrio pre-lavada, antes de tomar la alicuota de
prueba. Alternativamente, puede emplearse la destjilacién previa de
la muestra (ver cléusula 10).

7.2 Preparacion de la solucién de prueba

Pipetear la alicuota de prueba (7.1) dentro de un matraz aforado
de 80 mL y, si es necesario, diluir a 40 ¢ 1 mlL con agua (4.1).

7.3 Determinacién

7.3.1 Formacién del compuesto absorbente

Adicionar 4.00 * 0.05 mL de reactivo colorido (4.2) y mezclar
bien. Después, adicionar 4.00 ¢ 0.05 nL de solucién de
dicloroisocianurato de sodic (4.3) y mezclar perfectamente.

NOTA - Después de esta adleidn, el pH de 1a salucién debers Ber
12.6 * 0.1, Los extremos de actidez o alecalinidad en 1a muestra

pueden causar desviaciones,

Aforar con agua (4.1). Agitar el matraz a fondo y colocarlo en el
bafio de agua (5.2) mantenido a 25 * 1 °C.
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NOTA - Pueden usarse otras temperaturas en el baia de aqua, pero
todas las determinaciones y calibraciones deben llevarse a cabo a
la misma temperatura (con * 1 K},

7.3.2 Mediciones espectrométricas

Después de al menos 60 minutos, remover el matraz del bafio de agua
y medir la absorbancia de la solucién a la longitud de onda de
maxima absorbancia, aproximadamente 655 nm, en una celda de
longitud de trayectoria apropiada contra agua (4.1) en la celda de
referencia.

HOTA - La longltud de onda de méxima absorbancla deberd
verificarse cuando este método sea ugado por primera vez y
ut!illzada en todas las determinacjones subsecuentes.

7.4 Prueba en blanco

Proceder como se describe en 7.2 y 7.3, pero usando 40 * 1 nL de
agua (4.1) en vez de la alfcuota de prueba.

7.5 Calibracién

7.5.1 Preparacién de la serie de soluciones para calibracion

A una serie de nueve matraces aforados de 50 mL adicionar, por
medio de una bureta, los volimenes de solucién patrdn de nitrégeno

amoniacal (4.6) mostrados en la tabla 1.

Adicionar agua (4.1) hasta tener un volumen de 40 * 1 mL si es
necesario.

7.5.2 Formacién del compuesto absorbente
Ver 7.3.1.
7.5.3 Mediciones espectrométricas

Proceder de acuerdo a 7.3.2 usando la(s) longitud(es) de onda
especificada(s) en la tabla 1 para mediciones de absorbancia.

7.5.4 Trazado de la grafica de calibracién

Sustraer la absorbancia del miembro cero de las absorbancias
obtenidas con las otras soluciones para calibracién. Trazar una
grafica de absorbancia contra masa de nitrégeno amoniacal, mx,
para cada longitud de trayectoria de celda. Esta grdfica debera
ser lineal y pasar por el origen.
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Tabla 1 - Volimenes de solucién patrdn para usarse en
las series de calibracién

Volimen de solucidn Masa de nitrégeno Longitud de trayectoria
patron (4.6) amoniacal, mw de la celda
mL ug mm
0.00 4] 10 y 40
2.00 2 40
4.00 4 40
6.00 6 40
8.00 8 40
10.00 10 10
20.00 20 10
30,00 30 10
40.00 40 10

¢ El mlembro cero.

** pPueden usarse celdas con longitud de trayectoria de S0 mm.
8 Expresién de los resultados
8,1 Método de cdlcule

La absorbancia debida al amonio en la alicuota de prueba, Ar, estd
dada por la ecuacién

Ar = As -~ Ab

donde
As es la absorbancia de la solucién de prueba (7.3.2);

As es la absorbancia de la solucién de prueba en blanco
(7.4).

NOTA - As vy Ab deberén medirse en celdas de la misma longitud de
trayectorla para una muestra partlcular.

El contenido de nitrégeno amoniacal, py, en miligramos por litro,
est& dado por la férmula

/v
donde

N es la masa, en mnicrogramos, de nitrégeno amoniacal,
determinada a partir de Ar y de la grafica de
calibracién (7.5.4) para la longitud de trayectoria de la
celda apropiada;

V es el volumen de la alicuota de prueba, en mililitres.
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Ver la tabla 2 para la conversién de pn a concentraciones de
amoniaco y amonio. .

Tabla 2 -~ Tabla de conversién

p put phite | c (NHi)

mg/L mg/L ng/L mg/L
v = 1 mg/L 1 1.216 1.288 71.4
pri = 1 mg/L 0.823 1 1.059 58.7
prms, = 1 mg/L 0.777 0.944 1 55.4
C(NHX) = 1 pmol/L 0.014 0.017 0.018 1

Ejemplo:

Una concentracién de ién amonio, pmﬁ, de 1 mg/L corresponde a una
concentracién de nitrégeno de 0.777 mg/L.

8.2 Precisién

La repetibilidad y 1la reproducibilidad de las desviaciones
normales se determinaron como se muestra en la tabla 3,

9 Interferencias

se ha probade un intervalo de sustancias que a menudo se
encuentran en las muestras acuosas, como posibles interferencias
en este método. En el anexo A se dan amplios detalles. Las Unicas
interferencias serias que se han encontrado son aquellas de la
anilina y de la etanolamina y representa la interferencia gue se
espera de las aminas primarias en general. Sin embargo, tales
sustancias se encuentran rara vez en concentraciones apreciables
en las muestras acuosas.

Los extremos de acidez o alcalinidad interferirén con la formacién
del compuesto absorbente, asi como la presencia de cualquier
sustancia que cause reduccién de los iones hipoclorito, aunque la
aparicién de estas circunstancias es improbable en la mayoria de
las muestras acuosas. En tales circunstancias, debe adoptarse el
procedimiento referido en la clausula 10.

En muestras salinas, la interferencia por precipitacién de
magnesio se eleva cuando se excede la capacidad complejante del
citrato en los reactivos. Por esta razén es necesaria la
destilacidn preliminar (ver clédusula 10).
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Tabla 3 - Repetibilidad y reproducipilidad
de las desviaciones normales

concentracién Longitud de Desviacién normal, S
de nitrdégeno trayectoria

Hugstra amoniacal de celda Repetibilidad Reproducibilidad

PN

mg/L mm mg/L ng/L
solucién 0.150 40 0.002"" -
patrén
solucién 1.00 10 0.005 a 0.025+ 0.015 a 0.038+
patrén
solucién 5.00 10 0.036 " -
patrén
agua 0.217 40 0.002% 0.004 a 0.010%
efluente 0.877 10 0.007 a 0.027+ 0.009 a 0.027+

Dato del Reino Unido.
Todos los voldenes de las allcuotan de prueba fueron 40 ml,

o

excepto para la soluclén patrén de 5.00 mg/l, para 1a cual fue de
fopt- :
Resultado de un laboratorio; 9 grades de libertad.
+ Los valores menor y mayor de un elerclclo entre laboratorlos
involucran cinco participantes. Todos los valores Llenen 9 qrados
de llibertad.

10 Casos especiales

Cuando las muestras estdn coloreadas o son salinas excesivamente,
de tal forma que son probables los errores en las mediciones de
absorbancia, o cuando es probable la interferencia de altas
concentraciones de magnesio o cloruros, la muestra de prueba
debera prepararse por destilacién. Debera sequirse el
procedimiento que se da en ISO 5664, notando que la coleccién del
destiado se hard en &cido clorhidrico al 1% (V/V). Después, el
destilado deberi neutralizarse y llevarse a un volumen, Vz, medido
en mililitros. También se anotara el volumen de la muestra tomada
para la destilacién, Vi, en mililitros,

La muestra de prueba asi preparada, podrd4 analizarse como se
describe en la clausula 7. Sin embargo, el resultado serd la
concentracién de nitrégeno amoniacal en la muestra de prueba. La
concentracién en la muestra original estd dada por la férmula.

pri1 Va/wh
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donde

pu1 es el resultado en la muestra de prueba;
Vi y Vz son los definidos arriba,

11 Notas para el procedimiento
11.1 Generales

La determinacién de bajas concentraciones de amonio es
particularmente susceptible a interferencias causadas por la
presencia de trazas de amonio en el medio ambiente analitico.
Mientras que la atencién cuidadosa de todas las instrucciones que
se dan en esta parte de IS0 7150 minimizar& esta susceptibilidad,

sin embargo, permanece la posibilidad de resultados con
interferencia. A continuacién se presentan dos métodos para
obtener un indicio de posibles interferencias.

11.2 Monitoreo del blanco y valores de absorbancia normales en la
calibracién

Los valores de absorbancia reales (medidos contra agua en la celda
de referencia) obtenidos por la solucién de prueba en blanco y las
series de calibracién deberdn anotarse cada vez que se ¢mplee el
método. Este registro de valores facilitari el reconocimiento de
cualguier desviacién. Tal desviacién serd a causa de la
contaminacién con amonio, de la solucién para la prueba en blanco
o de las series de calibracién, o por una deficiencia en uno o mds
de los reactivos. En cualquiera de los casos, deberan adoptarse
medidas para remediarles. El Anexo B cita los valores tipicos
obtenidos en una practica entre laboratorios.

11.3 Comprobacién de la exactitud de los resultados analiticos

cuando se emplea este método por primera vez, debe obtenerse un
estimado de la desviacién normal total (con al menos 9 dgrados de
libertad) en la determinacién de una solucién patrdén de nitrégeno
amoniacal para control, con una concentracién de aproximadamente
50% de la solucién de calibracién m&s concentrada.

Esta solucién patrén para control no se usard para propositos de
calibracién.

Una alicuota de esta solucién patrén para control deberd
analizarse con cada uno de los subsecuentes lotes de
determinaciones; la calibracién se llevar& a cabo con las series
para calibracién. La concentracién determinada de esta solucién
patrén para control se hallard dentro del intervalo de
concentraciones

pHz £ 3 5
donde

py2 es la concentracién de la solucidn;
S1 es la desviacién normal predeterminada para la seclucién
patrén de control.
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si no se alcanza este criterio en alguno de los los lotes de
analisis, se investigaradn las razones de los prejuicios asi
revelados y se repetird el lote de analisis.

Después de haber realizado por lo menos 20 determinaciones mas de
esta solucidén patrén para control, con todos los valores
coincidiendo con el criterio de arriba, aquellos valores se usarén
para recalcular el valor de Si para uso subsecuente.

12 Informe de la prueba

El informe de la prueba incluird la siguiente informacién:

a) una referencia a esta parte de IS0 7150;

b) toda la informacidn necesaria para la identificacién completa
de la muestra;

¢) los detalles del almacenamiento y la preservacién de la muestra
de laboratorio antes del andlisis;

d) un informe de la reproducibilidad alcanzada;
e) los resultados y el método de expresién usado;
f; los detalles de todas las operaciones no incluidas en esta

parte de 1S0 7150, o consideradas como opcionales, ijunto con
cualquier circunstancia que pueda haber afectado los resultados.
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Anexo A

Efecto de otras sustancias en pf

' Sustancia Concentracién de una | Efectos de la sustancia en

alicuota de prueba PN, ng/L

de 40 mL
pN real*** (mg/L)

pBR* ng/L 0.000 0.200 0.500
Cloruro de pc 1000 +0.002 +0.013 +0.033
sodio
Bicarbonato p Ho 1000 +0.002 +0.002 -0.025
de sodio
ortofosfato p . 100 0.000 -0.001 ~0.015
de sodio
sulfato de p so . 500 0.000 +0.001 -
sodio
Fluoruro de pF 5 +0.002 -0.,001 -
potasio
Nitrato de p N 50 +0.006 +0.002 it
potasio
Silicato de p s, 50 +0.003 - 0.000 -
sodio
Tiosulfato psp ., 10 -0.001 +0.007 -
de sodio
cianuro de p o 5 +0.002 +0,019 +0.016
potasio
Cloruro de [ 500 0.000 +0.013 -0.001
calcio
Acetato de || p ¥ 50 +0.004 -0.009 +0.002
ragnesio
Sulfato de p Fe 10 +0.,001 +0.003 -
fierro (III)
Sulfato de P M 5 0.000 +0.008 -
aluminio
Sulfato de p Cu 5 +0.003 +0.011 -
cobre
sulfato de p 5 +0,003 +0.006 -
zinc
Acetato de p P 5 +0.001 +0.016 +0.011
plomo
Anilina pChim 1 10.040 1£0.040 -
Etanolamina p T H Of 1 +0.164 +0.114 -
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Anexo B

! valores de absorbancia tipicos* para las soluciones blanco y patrdn

Concentracién longitud de Absorbancia**
de la solucién trayectoria
pH de la celda
; mg/L mm Lab., 1 Lab. 2 Lab., 3 Lab. 4
i 0.000 40 0.07 0.12 0.09 0.06
0.050 40 0.26 - 0.22 0.24
0.500 10 0.50 0.48 0.38 0.45

|
i
1
|
|

*  Datos del Relno Unldo,
LLd Los valores de absorbancla son promedios obtentdos durante un

eJorciclo entre laboratorios, durante 5 dias,
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5.4 CALIDAD DEL AGUA -DETERMINACION DE CLORO LIBRE Y CLORO TOTAL-~
PARTE 1: METODO DE TITULACION EMPLEANDO
N,N~-DIETIL-1,4~-FENILENEDIAMINA,

0 Intoduccidn
IS0 7393 consiste de las siguientes partes:

Parte 1: Método de titulacién usande N,N-dietil-1,4-~fenil-
enediamina.

Parte 2: Método colorimétrico empleando N,N-dietil-1,4-fenil-
enediamina, destinado a control de rutina.

Parte 3: Método de titulacién yodométrica para la
determinacién de cloro total.'’

1 Alcance y campo de aplicacidn

Esta parte de ISO 7393 especifica un método de titulacién para la
determinacidn de cloro libre y cloro total en agua.

El agua de mar y las aguas que contienen bromuros y yoduros
comprenden ,in grupo para el cual se requieren procedimientos
especiales.

Este método se aplica para concentraciones, en términos de cloro
(Clz), de 0.0004 a 0.07 mmol/L (0.03 a 5 mg/L) de cloro total y a
altas concentraciones por dilucién de las muestras. ISO 7393/3
también puede emplearse para concentraciones arriba de 0.07
mmol/L.

En el anexo A se presenta un procedimiento para la diferenciacién
del cloro combinado del tipo monocloramina, cloro combinado del
tipo dicloramina y cloro combinado en la forma de tricloruro de
nitrégeno.

Varios compuestos influyen en la determinacién que se especifica
en esta parte de ISO 7393. Las interferencias se anotan en las
clédusulas 7 y 9.

2 Definiciones (ver tabla 1)

Para los propésitos de esta parte de ISO 7393 se aplican las
siguientes definiciones :

2.1 Cloro libre: Cloro presente en la forma de &cido hipocloroso,
i6n hipoclorito o cloro elemental disuelto.

2.2 Cloro combinado: La fraccién de cloro total presente en la
forma de cloraminas y cloraminas orgénicas.

2,3 Cloro total; Cloro presente en la forma de "cloro libre" o
"cloro combinado" o ambas.

2.4 Cloraminas; Derivados del amoniaco por sustitucién de uno, dos
o tres .dtomos de hidrégeno con &tomos de cloro (monocloramina

1



NH2Cl, dicloramina NHClz, tricloruro de nitrdgeno NCl3) y todos
los derivados clorados de los compuestos orgdnicos nitrogenados,
como lecs gue se determinan por el método especificado en esta
parte de ISO 7393.

3 Principio
3.1 Determinacidn de cloro libre

Reaccién directa con la N,N-dietil-1,4-fenilenediamina (DPD) vy
formacién de un compuesto rojo a pH 6.2 a 6.5. Titulacién por
medio de una solucidén patrén de sulfato ferroso amoniacal hasta la
desaparicién del color rojo.

3.2 Determinacién de cloro total

-Reaccién con DPD en presencia de un exceso de yoduro de potasio y
titulacién posterior como se indica en 3.1.

4 Reactivos

bDurante el andlisis, utilizar uanicamente reactivos de
reconocido grado analitico y agua como la que se especifica en 4.1.

4.1 Agua, libre de sustancias oxidantes y reductoras.

Agua demineralizada o destilada, cuya calidad se verifica como
sigue.

En dos matraces coénicos libres de demanda de clore (clausula 5)
de 250 mL colocar, en orden,

a) en el primero: 100 mL de agua a verificar y aproximadamente 1 g
de yoduro de potasio (4.4); mezclar y después de un minuto
adicionar 5 mL de solucién reguladora (4.2) y 5.0 mL de reactivo
de DPD (4.3);

b) en el sequndo: 100 mL de agua a verificar y dos gotas de
solucién de hipoclorito de sodio (4.8); después de dos minutos,
5.0 mL cde solucién reguladora (4.2) y 5.0 nl. de reactivo de DPD
(4.3).

Mientras que en el primer matraz no debe aparecer coloracién, es
esencial que en el segundo matraz aparezca una coloracién rosa
brillante.

En caso de que el agua demineralizada o destilada no tenga la
calidad deseada, deberd clorarse. Después de un periodo de
contacto sequido por una decloracién, la calidad ha de verificarse
finalmente.

En el anexo B se da un procedimientc para la preparacién de agua
libre de sustancias oxidantes y reductoras.
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4,2 Solucién reguladora, pH 6.5

Disolver en agua (4.1) en este orden: 24 g de fosfato &cido
disédico anhidro (NazHPOs) o 60.5 g de la forma dodecahidratada
(NazHPO4,12H20) y 46 g de fosfato diadcido potédsico (KH2POa).
Adicicnar 100 mL de solucidén con 8 g/L de di4cido
etilendinitrilotetraacetico disédico dihidratado (EDTA disédico
dihidratado, CioH14N20sNaz.2H20) 6 0.8 ¢g de la forma sbédlida.

Si es necesario, adicionar 0.020 g de cloruro de mercurio (II)
(HgClz) para prevenir el crecimiento de moho y la interferencia en
la prueba de cloro libre disponible, causada por cualquier traza
de yodurc en los reactivos.

Diluir a 1000 mL y mezclar.

NOTA - Las soluciones que contetigan mercUrio debéran emplearse
adecuadamente {por ejenplo, se especifica un metodo en 150 5790,
productos quimicos inorgantcos para use {ndustrial - Hetodo
general para 1a delerminacion del contenido de cloruros - Hetodo

mercurimetrice).

4.3 Sulfato de N,N-dietil-1,4~fenilenediamina (DPD)
[ NHa—CsHs—~N (C2Hs) 2,H2504], solucién con 1,1 g/L

Mezclar 250 mL de agua (4.1), 2 mL de Acido sulfirico (p=1.84g/mL)
¥y 25 nL de solucidn de 8 g/L de EDTA disédico dihidratado (6 0.2 g
de la forma s6lida). En esta mezcla disolver 1.1 g de DPD anhidro
o 1.5 g de la forma pentahidratada, diluir a 1000 mL y mezclar.

Almacenar el reactivo en un frasco oscuro protegido del calor.

Renovar la solucién después de 1 mes o cuando llegue a
decolorarse.

4.4 Yoduro de potasio, cristales
NOTA - Los reactivon 4.2, 4.3 y 4.4 pueden rerplazarse
c¢ohvenlentemente por reactivos comnblnados disponibles

comercialmente en forma de polvos o tabletas estables.

4.5 Sulfato ferroso amoniacal, solucidn stock,
c[ (NHa)2Fe(S04)2.6H20] = 0.056 mol/L.

&4.5.1 Preparacién de la solucién

Disolver 22 g de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (sal de
Mohr) en aproximadamente 250 mL de agua (4.1) que contenga 5 mL de
dcido sulffrico (p = 1.84 g/mL) en un matraz volumétrico aforado
de 1000 mL. Aforar con agua y mezclar.

Almacenar en un frasco oscuro.

Normalizar esta solucién por medio del procedimiento dado en

4.5.2.,cuando se requiera para su uso; o diariamente si han de
llevarse a cabo varias determinaciones,
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4,5.2 Normalizacion de la solucién

Colocar en un matraz cénico de 250 mL, 50.0 mL de la solucién
stock (4.5.1.), aproximadamente 50 mL de agua (4.1), 5 mL de Acido
ortofosférico (p = 1.71 g/mL) y 4 gotas de indicador de sulfonato
de difenilamina de bario (4.9). Titular con solucién de dicromato
de potasio (4.10)}. El punto final se alcanza cuando una gota
produce una coloracién pilrpura intensa que permanece sin cambio
después de adicionar mAs solucién de dicromato de potasio. La
concentracidn, Ci, expresada en milimoles de Clz por litro, de
esta solucién estd dada por la ecuacién

G = CaVa/V1
donde

Cz2 es la concentracién de la solucién patrdén de referencia de
dicromato de potasio (4.10), c{1/6 KaCrz07) = 100 mmol/L;

Vi es el voldmen, en mililitros, de la solucién stock de
sulfato ferroso amoniacal (4.5); 50.0 mL;

Va2 es el volimen, en mililitros, de la solucién patrén de
referencia de dicromato de potasio (4.10) usada en la
titulacién.

ROTA. Cuando v2 legue a ser menor de 22 ml, preparar una saluclon
stock fresca (ver 1.5.1)

4,6 Sulfato ferroso amoniacal, solucién volumétrica patrén,
c[ (NHsa)2Fe(S0a)2.6H20) = 2.8 mmol/L

Colocar 50.0 mL de la solucidn stock recientemente normalizada
(4.5.1) en un matraz aforado de 1000 mL, Aforar a la marca con
agua (4.1) y mezclar.

Transferir a una botella oscura.

Preparar esta solucién cuando se requiera para su uso, o
diariamente si han de llevarse a cabo varias determinaciones.

La concentracién, Ci, expresada en milimoles de Clz por litro, de
esta solucién estd dada por la ecuacién

Ci = C1/20
donde C1 es la definida en 4.5.2.

4,7 Arsenito de sodio (NaAs0Oz), solucién, 2 g/L; o tioacetamida
(CH3CSNH2) , solucidn, 2.5 g/L.

4,8 Hipoclorito de sodio, solucién, [p(Cls) aproximadamente 0.1
g/L]

Prepararla por dilucién de una solucidén concentrada de
hipoclorito de sodio comercial.
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4.9 Sulfonato de difenilamina barico, solucién indicadora, 3 g/L

Disolver 0.3 g de sulfonato de difenilamina barico
[ (CeHs-NH-CsHe-S03)2Ba) en 100 mlL de agua.

4.10 Dicromato de potasio, solucién patrén de referencia
c(1/6 KeCrz07) = 100 mmol/L

Pesar hasta una aproximacién de miligramo, 4.904 g de dicromato de
potasio anhidro. Disolver en agua en un matraz aforado de 1000
mL. Aforar con agua y mezclar.

5 Aparato

Aparatos ordinarios de laboratorio y

microbureta, para mediciones hasta de 5 mL y graduada en
divisjones de 0.92 mL.

HOTA PARA LA PREPARACIGN DE LA CRISTALERIA

La cristalerla {lbre de demanda de cloro se obtiene 1lenandcla con
soluclon de hipoclorite de sodio 4.8} v’ denpues de 1 hora
enjuagandala coplosamente con agua .0, Ourante el curso del
anallsls debera tencrse un Juego de articulos de cristal para la
deteorminacion de cloro 1tbre y otro para 1a deterninacion de clore
total, a fin de evitar la contaminacion det Juezo para cloro
lbre.,

3 Procedimiento
6.1 Muestra para la prueba

Iniciar 1la determinacién inmediatamente después de tomar las
muestras. En todo momento evitar la luz brillante, la agitacién y
el calor.

6.2 Alicuotas de prueba

Tomar dos alicuotas de prueba, cada una de 100.0 nL. Si 1la
concentracién de cloro total excede 70 umol/L (5 mg/L) es
necesario tomar un vol@men menor de muestra de prueba y diluir con
agua (4.1) a 100.0 mL.

6.3 Determinacidén de cloro libre

Colocar rapidamente en un matraz cénico de 250 mL en este orden @
5.0 mL de solucidén amortiguadora (4.2), 5.0 mL de reactivo de DPD
(4.3) y la primera alicuota de prueba (6.2). Mezclar y titular
inmediatamente hasta la desaparicién del color en el punto final,
con sulfato ferroso amoniacal (4.6). Anotar el volamen, Vs, en
mililitros, usado en la titulacién.

En caso de tratarse de una muestra de agua desconotida,

posiblemente muy &cida, o muy alcalina o con una alta
concentracién de sales, es aconsejable verificar que el volGmen de
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la solucién amortiguadora (4.2) adicionada, sea suficiente para
impartir al agua un pH de 6.2 a 6.5 .De lo contrario, usar un
mayor volGmen de solucién amortiguadora (4.2).

6.4 Determinacién de cloro total

Colocar rédpidamente en un matraz coénico de 250 mL en este orden :
5.0 mL de solucién amortiguadora (4.2), 5.0 mL de reactivo de DPD
{4.3), la segunda alicuota de prueba (6.2} y aproximadamente 1 g
de yoduro de potasio (4.4). Mezclar y después de dos minutos,
titular hasta la desaparicidén del color en el punto final con la
solucién de sulfato ferroso amoniacal (4.6). Si durante los
siguientes dos minutos se observa el regreso del color, continuaxr
la titulacién hasta la desaparicién del color en el punto final.
Anotar el voludmen, V4, en mililitros,usado en la titulacidn.

En caso de tratarse de wuna muestra de agua desconocida,
posiblemente muy 4&cida, o muy alcalina o con una alta
concentracién de sales, es aconsejable verificar que el volimen de
la solucién amortiguadora (4.2) adicionada, sea suficiente para
impartir al agua un pH de 6.2 a 6.5 . De lo contrario, usar un
mayor volmen de solucién amortiguadora (4.2).

7 Correccidén de interferencias debidas a la presencia de
manganeso oxidado

Determinar el .efecto del manganeso oxidado llevande a cabo une
determinacisn suplementaria en una alicuota de prueba (6.2)
previamente tratada con la solucidén de arsenito o tioacetamida
(4.7) a fin de neutralizar todos los compuestos diferentes al
manganeso oxidado.

Colocar esta alfcuota de prueba en un matraz cénico de 250 mL,
adicionar 1 wmwL de la solucién de arsenito de sodio o de
ticacetamida (4.7) y mezclar. Nuevamente adicionar 5.0 mL de 1la
solucién amortiguadora (4.2) y 5.0 mL de reactivo de DPD (4.3).
Titular inmediatamente hasta la desaparicién del color en el punto
final con la solucién de sulfato ferroso amoniacal (4.6). Anotar
el voldmen, Vs, en mililitros, correspondiente al manganeso
oxidado. )

8.~ Expresidén de los resultados
8.1, Método de calculo
8.1,1, Calculo de la concentracién de cloro libre

La concentracién de cloro libre, c(Clz), expresada en milimoles
por litro, estd dada por la ecuacién

c(Clz) = Ca(Vs - Vs)/ Vo
donde

€1 es la concentracién, expresada en milimoles de Clz por
litro, de la solucién de sulfato ferroso amoniacal;
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Vo es el volGmen, en mililitros, de la muestra de prueba en
la alicuota de prueba (6.2);

Va es el volOmen en mililitros, de la solucidén de sulfato
ferroso amoniacal (4.6) usado en la titulacién (6.3);

Vs es el volimen, en mililitros de 1la solucién de sulfato
ferroso amoniacal (4.6) usado en la cldusula 7 (Vs = 0 mL en
ausencia de manganeso oxidado).

8.1,2 Célculo de la concentracién de cloro total

La concentracién de cloro total, c(Cl2), expresada en milimoles
por litro, estad dada por la ecuacién :

c{Clz) = Cia(Vs - Vs)/Vo

donde
C3, Vo y Vs son los definidos a 8.1.1

Vi es el volimen, en mililitros, de la solucién de sulfato
ferroso amoniacal (4.6) usado en la titulacidén (6.4).

8.2 Conversién de concentracién de sustancia a concentacidn
masica

La concentracion de cloro expresada en moles por litrc puede
expresarse en dgramos por litro multlpllcando por un factor de
conversién de 70.91.

8.3 Repetibilidad y reproducibilidad

Para obtener un indicador de la repetibilidad y 1la
reproducibilidad, se toman cantidades de mediciones obtenidas por
métodos que en principio son los nismos que el especificado en
esta parte de ISO 7393.

El Laboratorio de Monltoreq Y Mantenimiento Ambiental de la EPA en
Estados Unidos de America evalué el método calorimétrico con
los siquientes resultados :

Para muestras en agua destilada a concentraciones de c(Cl2)=4.79;
9.17 y 48.6 umol/L ([p(Cl2) = 0.34 ; 0.65 y 3.45 mg/L] de cloro
total, las desviaciones normales relativas fueron 5.6 %, 0.5 % y
0.5 % respectivamente. Usando agua potable que contenia c(Clz) =
13.8 mumol/L [p(Cl2) = 0.98 mg/L] de cloro total, la desviacién
normal relativa fue 1.2 %. Con aguas m&s contaminadas se obtuvo
casi la misma precisién que con el agua para beber, con la
excepcién de las aguas residuales crudas donde, con una
concentracién de cloro total de c(Cla2) = 11.1 umol/L [p(Clz) =
0.79 mg/L] , la desviacién normal relativa fué 3.3 %

Los resu]lg’ados publicados por el Departamento Britdnico del

Ambiente muestran desviaciones normales relativas de 1.4 % y
0.88 % para concentraciones de cloro total de c(Clz) = 14 y 71
umol/L . [p(Cla) = 1,0y 5.0 mg/L], respectivamente.
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Los resultados presentados en los pdrrafos precedentes se refieren
a repetir las determinaciones en el mismo laboratorio y asi
proporcionaruna medida de la repetibilidad del método. En el
pasado, los intentos por cuantificar la reproducibilidad del
método por distribucién de muestras a diferentes laboratorios, han
producido resultados inconstantes a causa de la inestabilidad
general de las soluciones que contienen cloro libre o combinado.
Mas recientemente da Sucursal de Aseguramiento de la Calidad de
EMSL - cincinnati'®'encontré que el hipoclorito de sodio en agua
muy pura eh un frasco cerrado herméticamente es marcadamente
estable cuando se almacena en la oscuridad dentro de un tubo
encapuchado. Evaluaciones subsecuentes que se llevaron a cabo por
varios laboratorios federales y estatales en los Estados Unidos de
América han producido los parémetros analiticos listados en 1la
tabla 2 , para métodos de uso corriente.

9 Interferencias

Pueden notarse dos tipos de interferencias

9.1 Interferencia por otros compuestos de cloro

Cualquier fraccién de diodxide de cloro que puede estar
presente, se medird como libre. Esta interferqu%ﬂl puede
corregirse determinando el diéxido de cloro en el agua '™’

9.2 Interferencia por compuestos diferentes a compuestos de cloro
Los compuestos de cloro no causan especificamente la oxidacién de
DPD. Dependiendo de la concentrdcién y el potencial de oxidacién
quimiceo, otros agentes oxidantes afectan 1la reaccién. En
particular pueden mencionarse las siguientes sustancias : bromuro,
yoduro, bromoaminas, yodoaminas, ozono, perdxido de hidrégeno,
cromato, manganeso oxidado, nitrito, iones hierro (III) y iones
cobre. La interferencia se suprime mediante EDTA disdédico en los
reactivos 4.2 y 4.3 en el caso de iones cobre (II) (< 8 mg/L) y
iones hierro (III) (< 20 mg/L).

La interferencia[apor cromato puede eliminarse por adicién de
cloruro de bario

10 Informe de la prueba
El informe de la prueba debe incluir la siguiente informacién :
a) una referencia a esta parte de ISO 7393;

b) toda la informacién necesaria para la completa identificacién
de la muestra;

c) los resultados y el método de expresién utilizado;
d} los detalles de cualquier operacién no incluida en esta parte

de ISO 7393, o considerada como opcional, junto con cualquier
circunstancia que pueda afectar los resultados.
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Anexo A

Determinaciones separadas de cloro combinado del tipo
monocloramina, cloro combinado del tipo dicloramina y cloro

combinado en la forma de tricloruro de nitrégeno
A.1 Aplicabilidad
Este anexo especifica un método para la diferenciacién entre el
cloro combinado del tipo monocloramina, el cloro combinado del
tipo dicloramina y el cloro combinado en forma de tricloruro de
nitrégeno. El campo de aplicacién del método es el mismo que para
concentraciones de cloro libre y cloro total (ver cliusula 1).
A.2 Principio

Titulacién de dos nuevas alicuotas de prueba después de 1la
determinacién de cloro libre y cloro total.

a) en la tercera alicuota de prueba, reaccién con DPD limitada a
cloroe libre y cloro combinado del tipo monocloramina por la
adicién de una pequefia cantidad de yoduro de potasio;

b) en la cuarta alicuota de prueba, adicién de una pequefia
cantidad de yoduro de potasio antes de la adicidon de la
solucién amprtiguadora y del reactivo DPD : reaccién con DPD
por ¢l clero 1libre, por el cloro combinado del tipo
monocloramina y una parte del tricloruro de nitrégeno.

El cloro combinado del tipo dicloramina no reacciona en ningune de

estos casos, Cdlculo de la concentracién de cloro combinado de los

tipos monocloramina y dicloramina y la concentracién de tricloruro
de nitrégeno.

A.3 Reactivos

Los reactivos dados en la clausula 4 y

Yoduro de potasio, solucién, 5 g/L

Preparar esta solucién el dia gque se vaya a utilizar y almacenar
en una botella color &mbar.

A,4 Aparato

Ver clausula 5

A.5 Procedimiento

A.5.1 Muestra para la prueba
Ver 6.1.

A.5.2 Alfcuota de prueba

Trabaj)ar con dos alicuotas de prueba de manera similar a la de 6.2
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A.5,3 Determinacidén de cloro libre y clorec combinado del tipo
monocloramina

Colocar ré&pidamente en un matraz cdnico en este orden: 5.0 mL de
solucién amortiguadora (4.2), 5.0 mL de reactivo de DPD (4.3}, 1la
tercera alicuota de prueba y dos gotas (aproximadamente 0.1 mL) de
solucidén de yoduro de potasio (cldusula A.3) o un cristal muy
pequefio de yoduro de potasioc (aproximadamente 0.5 mg) y mezclar.
Titular inmediatamente hasta la desaparicién del color en el punto
final con solucién de sulfato ferroso amoniacal (4.6). Anotar el
volumen, Ves. en mililitros, usado en la titulacién.

A.5.4 Determinacién de clorc libre, cloro combinado del tipo
monocloramina y una parte del tricloruro de nitrégeno.

Colocar en un vaso de precipitados de 250 mL, la cuarta alicuota
de prueba y dos gotas (aproximadamente 0.1 mL) de sclucién de
yodure de potasioc (cldusula A.3) o un cristal muy pequefio de
yoduro de potasio (aproximadamente 0.5 mg) y mezclar. Transferir
el contenido del vaso a un matraz cénico que contenga 5.0 mL de
solucién amortiguadora (4.2) y 5.0 mL de reactivo de DPD ({4.3)
adicionados a menos de un ninuto previc a la transferencia.
Titular inmediatamente hasta la desaparicién del color en el punto
final con solucién de sulfato ferroso amoniacal (4.6).Anotar el
volimen, V7, en mililitros, usado en la titulacién.

A.6 Expresidn de los resultados.
A.6.1 Método de céalculo

A.6.1.1 Calculo de la concentracidén de cloro combinado del tipo
monocloramina.

La concentracién del clore combinadoe del tipo monocloramina,
c(Clz), expresada en milimoles por litro, estid dada por la
ecuacién:

c(Clz) = ca(Vs -~ V3)/ Vo
donde

c3, Vo y Va son los definidos en la cliusula 8.

Ve es el volumen, en mililitros, de la solucidén de sulfato
ferroso amoniacal {4.6) usada en la titulacién (A.5.3).

A.6.1.2 C&lculo de la concentracidédn del cloro combinado del tipo
dicloramina

La concentracién del clore combinado del tipo dicleramina, c(Cla),
expresada en milimoles por litro, esta dado por la ecuacién

c(Clz2) = c3(Ve =~ 2V7 + Vs) / Vo
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donde
c3,Vo ¥y Vi son los definidos en la cliusula 8;
Vs es el definido en A.6.1.1.;

V7 es el volumen, en mililitros, de la solucién de sulfato
ferroso amoniacal (4.6) usada en la titulacién (A.5.4)

A.6.1,3 Cdleculo de la concentracidén de cloro combinado en la forma
de tricloruro de nitrdégeno

La concentracién de cloro combinade en la forma de tricloruro de
nitrégeno, c(Clz), expresada en milimoles por litro, estd dada por
la ecuacién
c(Cla) = 2ca(Vr - Vs) [ Vo
donde
c3 y Vo son los definidos en la cliusula 8;
Vs es el definido en A,6.1.1,

V7 es el definido en A.6.1.2.

A.6,2 Conversidon de la concentracién de sustancia a concentracién
mésica

La concentracién de cloro expresada en moles por litro puede

expresarse en gramos por litro’ multiplicando por un factor de
conversion de 70.91.
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ANEX0 B
Preparacién de agua libre de substancias oxidantes y reductoras

Para obtener agua de dilucién con la calidad deseada, primero se
clora el agua demineralizada o destilada a un nivel de 0.14 mmol/L
(10 mg/L) y se almacena en un recipiente bien tapado, por lo menos
durante 16 h. El agua es entdnces declorada por exposicién a
radiacién UV, exposicién a la luz solar por varias horas o por
contacto con carbono activado. Finalmente se verifica la calidad
usando los procedimientos proporcionados en 4.1.
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5,5 CALIDAD DEL AGUA - DETERMINACION DE FOSFORO
PARTE 1 : METODO ESPECTROMETRICO CON MOLIBDATO DE AMONIO

o] Introduccidn,

Esta parte de ISO 6878 trata de la determinacidén de compuestos de
fésforo presentes en aguas subterréneas, superficiales vy
residuales en varias concentraciones en estado disuelto y sin
disolver.

Un método espectrométrico después de la mineralizacién con &cido
sulfurico y A4cido perclérico, para aguas residuales muy
concentradas conformard el tema de ISO 6878/2

1 Alcance y campo de aplicacién.

Esta parte de IS0 6878 especifica los métodos para la
determinacién de:
ortofosfato (ver seccién uno);
ortofosfato después de una extraccién (ver seccidén dos);
fosfato hidrolizable mas ortofosfato (ver seccién tres);
fésforo soluble total y foésforo total después de 1la
descomposicién (ver seccidn cuatro).

Los métodos son aplicables a todos los tipos de agua, incluyendo
aguas marinas y efluentes. Pueden determinarse contenidos de
fésforo dentro del intervalo de 0.005 a 0.8 mg de fésforo por
litro, sin dilucién de las muestras.

Un procedimiento por extraccién permite determinar wenores
concentraciones de f6sforo con un 1limite de deteccién de
aproximadamente 0.0005 mg/L.

Ver el anexo de algunas interferencias conocidas. Puede haber
otras y es necesario verificar si alguna de ellas existe y tomar
las medidas para removerlas.

2 Principio

Reaccién de iones ortofosfato con una solucién &cida que contiene
jiones molibdato y antimonio para formar un complejo fosfomolibdato
antimonio.

Reduccion del complejo con dcido ascérbico para formar un complejo
azul de molibdeno fuertemente coloreado. Medicién de la
absorbancia de éste para determinar la concentracién de
ortofosfato presente.

Los polifosfatos y algunos compuestos organofosforades se
determinan si antes se convierten a la forma de ortofosfato
reactiva al molibdato, por hidrdlisis con &cido sulfirico.

Muchos compuestos organofosforados se convierten a ortofosfato por
mineralizacién con persulfato. La mineralizacién con A&cido
nitrico-acido sulfirico se utiliza si se requiere un tratamiento
més eficiente.
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Seccién uno : Determinacién de ortofosfato
3 Reactivos

Durante el andlisis, utilizar s6lo reactivos de grado analitico
reconocido y agua destilada con un contenido de fosfato gue sea
insignificante comparado con 1la concentracién mds pequefia a
determinar en las muestras.

Para bajos contenidos de fosfato se requiere agua bidestilada en
aparatos completamente de vidrio. Debe verificarse el aqua
deionizada de acuerdo a los procedimientos dados en la
bibliografia.

3,1 Acido sulfirico, solucién, ¢ (H250s)= 9 mol/L

Agregar 500 ! 5 nL de agua a un matraz de 2 L. Cuidadosamente
adicionar, con agitacién continua, 500 I 5 mL de &cido sulfGrico
(p=1.84 g/mL)

3.2 MAcido sulf(rico, solucién, c(HzS0s)= 4.5 mol/L

Agregar 500 ! 5 nL de agua a un matrag de 2 L. Cuidadosamente
adicionar, con agitacién continua, 500 - § mI, de &dcido sulfirico
(3.1) y mezclar perfectamente.

3.3 Acido sulfirico, solucidn, c(H2804)=2 mol/L

Agregar 300 1 3 mL de agua a un matraz de 1 L. cuidadosamente
adicionar 110 - 2 mL de solucién de &cido sulfur.u.o {3.1), con
agitacién continua y enfriamiento. Diluir a 500 - 2 mL con agua y
mezclar perfectamente.

3.4 Hidréxido de sodio, solucién, c(NaOH)}=2 mol/L -

Disolver 80 g de lentejas de hidréxido de sodio en agua, enfriar y
diluir a 1 litro con agua.

3.5 Acido asc6rbico, solucién con 100 g/L

Disolver 10 g de 4cido ascdrbico (CsHeOs) en 100 mL de agua.

tLa solucién es estable por 2 semanas si se almacena en un frasco
de vidrio &mbar en refrigeracién y puede utilizarse mientras
permanezca incolora.

3,6 Molibdato &cido, solucién I

Disolver 13 g de heptamolibdato de amonio tetrahidratado
[ (NH4) 6Mo7024* 4H20) en 100 mL de agua. Disolver 0.35 g de tartrato
potdsico de antimonio hemihidratado [K($bO)CaHiOs. 1/2H20] en 100
nmL de agua.

Adicionar la solucién de molibdato a 300 nL de 4cido sulfGrico de

9 mol/L (3.1) con agitacién continua. Agregar la solucidn de
tartrato y mezclar bien.
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El reactivo es estable al menos durante dos meses si se almacena
en un frasco de vidrio color &mbar.

3.7 Molibdato &cido, solucién II

Adicionar 230 mL de &cido sulfarico de 9 mol/L (3.1) a 70 mL de
agua, enfriar y después agregar las soluciones de molibdato y de
tartrato como en 3.6.

Este reactivo se utiliza cuando las muestras se acidulan con 1 nL
de 4dcido sulfirico con concentracién de 4.5 mol/L (3.2) por 100 mL
(ver secciones tres y cuatro)

El reactivo es estable al menos durante 2 meses.

3.8 Solucién de compensacidén turbiedad-color.

Mezclar dos volimenes de Acido sulfarico de 9 mol/L (3.1) con un
volumen de dcido ascérbico (3.5).

El reactivo es estable por varias semanas si se almacena en un
frasco de vidrio color &mbar en refrigeracién.

3.9 Tiosulfato de sodio pentahidratado, solucién con 12.0 g/L
Disolver 1.20 g de tiosulfato de sodio pentahidratado
(Na25204.5H20) en 100 mL de agua. Agregar aproximadamente 50 mg de
carbonato de sodio anhidro (NazC01) como preservativo.

Este reactivo es estable por varias semanas si se almacena en un
frasco de vidrio &mbar.

3.10 Ortofosfato, solucién stock correspondiente a 50 mg de
fésforo por litro.

Secar algunos gramos de fosfato didcido de potasio hasta peso
constante a 105 C Disolver 0.2197 g de KHzPO4 en aproximadamente
800 mL de agua en un matraz volumétrico de 1000 mL. Adicionar 10
nL de 4dcido sulflrico de 4.5 mol/L (3.2) y aforar con agua.

La solucién es estable al menos durante 1 semana si se almacena en
frasco de vidrio perfectamente cerrado. Se  recomienda
refrigeracién.

3.11 Ortofosfato, solucién patrén correspondiente a 2 mg de
fésforo por litro.

Pipetear 20 mL de la solucién stock de ortofosfato (3.10) en un
matraz volumétrico de 500 mL. Aforar con agua. :

Preparar esta solucién cada vez que se requiera.

1 mL de esta solucién patrén contiene 2 nug de fésforo.
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4 Aparatos
Aparatos ordinarios de laboratorio y

4.1 Espectrémetro, de tipo prisma o rejilla o tipe filtro, capaz
de aceptar celdas épticas de 10 a 50 mm de grueso.

El espectrdémetro elegido deberd ser adecuado para medir
absorbancia en las regiones visible e infrarojo cercano del
espectro., La longitud de onda de mayor sensibilidad es 880 nm, sin
embargo, si se acepta una disminucién de sensibilidad, 1la
absorbancia puede medirse a 700 nm.

NOTA H E) limite de detecelon del metodo disminuye s se dispone
de un espectrometro capaz de aceptar celdas opticas de 100 mm.

4.2 Soporte para filtro, para sujetar un filtro de membrana con
tamafio de poro de 0.45 um.

NOTA PARA LA PREPARACION DE LA CRISTALERIA

Antes de usarse todos los articuleos de cristal deberdn lavarse con
dcido clorhidrico de 2 mol/L caliente y enjuagarse abundantemente
con agua. No usar detergentes qgue contengan fosfatos.

be preferencia la cristaleria deberd usarse solo para la
determinacién de fésforo. Después de usarse deberd limpiarse como
se indica arriba y mantenerse cubierta hasta que se requiera
nuevamente.

La cristaleria utilizada para la etapa de desarrcllo del color
debera enjuagarse ocasionalmente con solucién de hidréxido de
sodio (3.4) para eliminar los depdsitos del complejo colorido que
tiene una tendencia a pegarse como una fina pelicula a las paredes
de los articulos de cristal.

5 Huestreo'y muestras
5.1 Muestreo

Colectar las muestras de laboratorio en frascos de polietileno, de
cloruro de polivinilo o de vidrio preferentemente. Para el caso de
pequefias concentraciones de fosfato, es esencial el uso de frascos
de vidrio.

5.2 Preparacién de la muestra para prueba.

Filtrar la muestra de laboratorio (5.1) dentro de las cuatro horas
posteriores al muestreo. Si en este lapso de tiempo la muestra se
ha mantenide fria, Lllevarla a temperatura ambiente antes de
filtrar.

Filtrar la muestra por un filtro de membrana con tamafio de poro de
0.45 pm (ver las notas 1 y 2) que se ha lavado para estar libre de
fosfatos, pasindole aproximadamente 200 mL de agua caliente de 30
a 40 °C. Desechar estos enjuagues. También desechar los primeros
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10 mL de muestra filtrada y colectar el residuo en un frasco de
vidrio 1limpio y seco para la inmediata determinacién de
ortofosfato como se especifica en la clausula 6.

si el filtrado no esta en un intervalo de pH 3 a 10, ajustarlo con
solucién de hidréxido de sodio (3.4) o acido sulfarico de 2 mol/L
(3.3).

NOTAS

1.E] tiempo de filtracion no debera exeder los 10 minutos. St es

necesario, elegir un filtro de mayor diametro.

2.Debera verificarse el contenido de fosforo en el filtro de
membrana. Los filtros de membrana 1ibres de fosforo estan
disponibles comercialmente.

6 Procedimiento
6.1 Alicuota de prueba

El volGmen maximo de la alicuota de prueba es 40.0 mL. Este es
adecuado para la determinacién de concentraciones de ortofosfato
hasta de pp = 0.8 mg/L cuando se utiliza una celda déptica de 10 mm
de espesor para medir la absorbancia del complejo colorido formado
por la reaccién con el reactivo de molibdate &cido. Pueden
emplearse menores alficuotas de prueba, apropiadas para alojar
mayores concentraciones de fosfato, como se muestra en la tabla 1.
Las concentraciones de fosfato en el extremo inferior de los
intervalos de calibracién se. determinan mejor midiendo 1la
absorbancia en una celda 6ptica de 40 o 50 mm de espesor.

TABLA 1

Concentracidén de Volumen de la Espesor de la
ortofosfato. alicuota para celda éptica.
(mg/L) prueba (mL). (mm)

0.0 a 0.8 40.0 10

0.0 a 1.6 20.0 10

0.0 a 3.2 10.0 10

0.0 a 6.4 5.0 10

0.0 a 0.2 40.0 40 o 50

6.2 Prueba del blanco

Efectuar la prueba del blanco en paralelo a la determinacién, por
el mismo procedimiento, empleando las mismas cantidades de todos
los reactivos de 1la determinacién, pero usando el volumen
apropiado de agua en lugar de la alicuota para prueba.
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6,3 Calibracién
6.3,1 Preparacién de la serie de soluciones para calibracién

Transferir, por medio de una pipeta, 1.0; 2.0; 3.0; 4.0; 5.0; 6.0;
7.0; 8.0; 9.0 y 10 mL de solucién patrén de ortofosfato (3.11) a
una serie de matraces volumétricos de 50 mL. Diluir con agua a 40
ml.  aproximadamente. Proceder de manera similar para otros
intervalos de concentracién de fosfatos.

6.3.2 Desarrollo del color

Adicionar a cada matraz, mientras se agita, 1 mL de a&cido
ascérbico (3.5) seguido por 2 nL de solucién de molibdato &cido
(3.6). Aforar con agua y mezclar bien.

6,3.3 Mediciones espectrométricas

Medir la absorbancia de cada solucién entre los 10 y 30 minutos
siguientes, a 88C nm o, si se puede aceptar una disminucién en la
sensibilidad, a 700 nm. Usar agua en la celda de referencia.

6.3.4 Trazo de la gréfica de calibracién

Trazar una grafica de absorbancia contra contenido de fésforo, en
miligramos por 1litro, de las soluciones para calibracién. La
relacién entre la absorbancia y la concentracién es lineal.
Determinar el reciproco de la pendiente de la gréafica,

Verificar la grafica regularmente, especialmente si se utiliza un
nuevo lote de reactivos. Correr una solucién para calibracién con
cada serie de muestras.

6.4 Determinacién

6,4,1 Desarrollo del color

Pipetear el volimen elegido de la alicuota para prueba en un

matraz volumétrico aforado y, si es necesario, diluir a 40 ! 2 mL
con agua. Proceder como se especifica en 6.3.2.

NOTAS
1 s! la muestra pare la prueba contiene arsenato, este debera
reducirse a arsenito - con tiosulfato. La reducclon vs cuantitaliva

para concentraclones de arsenato de al menos 2 mg de As por litro.

Transferir, por medto de una plpeta, un maxImo de 40 mL de 1a
muestra  para  prucba a un  matraz volumstrico de 50 ml. Adicionar 1
mL de soluclon de acido ascorblco (3.5) y 1 mbL de soluclon de
tiosulfato (3.9). Mezclar y permitir que 1a reducclon proceda por
10 /- 1 mlnuto, y despues adiclonar 2 mL de la solucion 11 de

mo)ibdate acldo (3.7). Aforar con agua.

2 Si la muestra para prueba es turbla y/o colorida, vompentar
esto adjc!onande 3 ml de reactive para compensaclon de turbledad y
color (3.8}. La absorbancia de esta soluclon ae sustrae del valor

med!do de acuerdo a 6.4.2,
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d.-La mediclon de absorbancia a 100 nm repurta una disminucion de
aproximadamente 304 e¢n la sensibilidad a 880 nm.

6.4,2 Mediciones Espectrométricas

Ver 6.3.3

HOTA - St deblido a la Interferencia por asenato, 1a al leuota para
prueba se na tratado con tlosulfate, tomar las mediclones dentro
de los siguientes 10 minutos; de lo contrarlo el color se
desvanecera.

7 Expresitén de los resultados.
7.1. Calculo
La concentracién de ortofosfato, pp, expresada en miligramos por
litre, estd dada por la ecuacién
pp = (A = Bo) £ Vaax s Vs

donde

A es la absorbancia de la allcuota para prueba;

Ao es la absorbancia del blanco;

f es el reciproco de la pendiente de la grafica de
calibracién;

Vmax €8 el volimen maximo, 40 mL, de la alicuota para prueba

Vs es el volGmen real, en mililitros, de la alicuota para
prueba,

Informar las concentraciones en masa de foésforo como sigue, sin
exceder tres cifras significativas:

pp < 0.1 mg/L al 0.001 mg/L mis cercano;
0.1 s pp < 10 mg/L al 0.01 mg/L mis cercano;
pr =2 10 mg/L al 0.1 mg/L mds cercano.

7.2 Precisién

Los datos de precisién en la tabla 2 se obtuvieron en ensayos que
involucran 16 laboratorios.

HOTA : Para interferencles, ver el anexo.
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Tabla 2

Desviacidén normal
Descripcién | No. de | Media

de la muestra|muestras Repetibi- Reproduci-

n lidad bilidad
absoluta| absoluta| relativa
(ug/L) (ug/L) (Hg/T) (%)

Ortofosfato 70 57.6 2.20 10.8 18.8

en presencia

de polifos--

fato

Ortofosfato 69 312.7 4.81 32.4 10.4

Ortofosfato 78 192.0 4,01 34.8 17.6

en presencia

de arsenato

y polifosfato

Ortofosfato 78 101.3 5.77 22.1 21.8

en presencia

de arsenato.

8 Informe de la prueba
El informe de la prueba deberd contener la siguiente informacién:

a) toda la informacién necesaria para la completa ideptificacién
de la muestra;

b) una referencia a esta parte de ISO 6878;

c) una referencia al método empleado;

d) los resultados obtenidos;

e) las condiciones de la prueba;

£) los detalles de cualquier operacién no incluida en esta seccién

o considerada como opcicnal, Jjunto con cualquier incidente que
probablemente haya tenido alguna influencia sobre los resultados.
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Seccién dos : Determinacién de ortofosfato después de la
extraccién

Este método s6lo es aplicable si la concentracién de fosfato en la
nuestra es menor a 10 ug/L.

9 Reactivos

Usar los reactivos especificados en 3.5 y 3.6 y adicionalmente:
9.1 1-Hexanol (CeH130H).

9.2 Etanol ( C2HsOH ).

9,3 Ortofosfato, solucidn patrén, correspondiente a 0.5 mg de P
por litroe

Pipetear 5.0 mL de la solucién stock de ortofosfato (3.10.1) en un
matraz volumétrico aforado de 500 mL. Aforar con agua y mezclar
bien.

Preparar esta solucién cada dia que se requiera.

10 Muestreo y muestras

Ver clédusula 5.

11 Procedimiento

11.1 Alicuota para prueba

Transferir, por medio de una probeta, 350 mL de la muestra para
pruecba (5.2) a un embudo de separacién de 500 mL.

11.2 Prueba del blanco

Efectuar la prueba del blanco en paralelo con la determinacién,
mediante el mismo procedimiento, empleando las mismas cantidades
de todos los reactivos de la determinaci6n, pero utilizande 350 mL
de agua en lugar de la alicuota para prueba.

11.3 calibracién
11.3.1 Preparacién de la serie de soluciones para calibracién

Adicionar con una microbureta 1.4; 2.8; 4.2; 5.6 y 7.0 mL de la
solucién patrén de ortofosfato (9.3) a una serie de 5 embudos de
separacién de 500 nL. Diluir cada solucién a 350 ® 10 mL con agua
Y agitar para mezclar., Estas soluciones representan
concentraciones de ortofosfato, pp de 2; 4; 6; 8 y 10 ug/L
respectivamente.

11,3,2. Desarrollo del color

A cada matraz, con agitacién, ?dicionar 7.0 1 0.1 mL de solucién
de &cido ascérbico (3.5) y 14 - 0.1 nL de 1la solucién I de
molibdato &cido (3.6).
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Después de 15 minutos adicionar 40.0 2 0.1 mL de l~hexanol (9.1) a
cada matraz; tapar y agitar los matraces durante un minuto.
Permitir gque las fases se separen y pipetear 30.0 nL de cada uno
.de los extractos de 1~-hexanol en la capa superior en una serie de
matraces volumetricos aforados de 50 mL. Agregar 1.0 - 0.2 mL de
etanol (9.2) a cada matraz y diluir cada solucién hasta el aforo
con 1l-hexanol (9.1). Descartar la fase acuosa inferior de los
embudos de saparacién.

11.3.3 Mediciones espectrométricas

Medir la absorbancia de cada solucién a 680 nm en celdas Opticas
de 40 o 50 mm de espesor, contra 1-hexanol en 1la celda de
referencia.

11.3.4 Trazo del gréfico de calibracidn

Trazar una grafica de absorbancia contra el contenido de fésforo,
en microgramos por 1litro, de las soluciones para calibracién.
Determinar el reciproco de la pendiente de la grafica.

Verificar la grdfica reqularmente, especialmente si se utiliza un
nueve lote de reactivos.

11.4 Determinacidn
11.4.1 Desarrollo del color

Tratar la alicuota para prueba (11.1) como se especifica en
11.3.2 para las soluciones de calibracién.

11.4,2 Mediciones espetrométricas
Ver 11.3.3.
12 Expresién de los resultados

La concentracién de ortofosfato, pp, expresada en miligramos por
litro, esta dada por la ecuacién

pp=(A-R ) f
donde
A es la absorbancia de la alicuota para prueba;
Ao es la absorbancia del blanco;

f es el reciproco de la pendiente de la grafica de
calibracién.

Informar el valor al 0.0001 mg/L m&s cercano; dar los valores
debajo de 0.0005 mg/L como "pp < 0.0005 mg/L ".

HOTA : Para interferencias ver €l anexo.
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13, Informe de la prueba,

El' informe de la prueba deberd contener la siguiente informacién:

a) toda la informacién necesaria para la identificacién completa
de la muestra;

b) una
c) una
d) los
e) las

f) los

referencia a esta parte de ISO 6878;
referencia al método empleado;
resultados obtenidos;

condiciones de la prueba;

detalles de cualquier operacién no incluida en

esta seccidn

o considerada como opcional, junto con los incidentes que pudieran
influir en los resultados.
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Seccion tres: Determinacion de fosfato hidrolizable y ortofosfato
14 Reactivos

Utilizar los reactivos especificados en 3.2, 3.5y 3.7.

15 Aparatos

Ver cléusula 4.

16 Muestreo y muestras

16.1 Muestreo

Ver 5.1.

16.2 Preparacidn de la muestra para la prueba

Filtrar y analizar la muestra de laboratorio (5.1) tan pronto como
sea posible después del muestreo, Si la muestra se ha mantenido
fria, llevarla a temperatura ambiente antes de filtrar.

Filtrar la muestra a través de un filtro de membrana con tamaiio de
poro de 0.45 unm (ver notas 1 y 2 en 5.2) lavade para librarlo de
fosfatos, con aprox1madamente 200 mL de agua tibia a 30 o 40°C.
Desechar los enjuagues y los primeros 10 mL de la muestra filtrada
y colectar el resto en un frasco de vidrio limpio y seco.

Adicionar 1 mL de &cido sulffirico de 4.5 mol/L (3.2) por cada 100
mL de muestra para la prueba, para impartirle un pH aproximado a
1. Mantener el filtado en lugar frio y oscuro hasta el andlisis,

17 Procedimiento
17.1 Alicuota de prueba

De acuerdo a la concentracién de fosfatos esperada en la muestra
(ver tabla 1), transferir, por medio de una pipeta, un méximo de
40 mL de la muestra para prueba (16.2) a un matraz cénico. Si es
necesario, diluir con agua a 40 mL aproximadamente. Acidular con
dcldo sulfGrico de 4.5 mol/L (3.2) hasta un pH < 1 y llevar a
ebullicién suave durante 30 min. Mantener el volimen sobre 25 mL
adicionando agua. Enfriar, ajustar el pH entre 3 y 10, transferir
a un matraz volumétrico de 50 mL. y diluir con agua a 40 mL
aproximadamente.

NOTA - Alternatlvamente, minerallizar el filtrado acldulado én oun
frasco cerrado durante 30 oin en un autoclave entre 115 y 120 C.
Tamblen son adecuadas las cllas a presion ordinarias.

17.2 Prueba del blanco
Llevar a «cabo la prueba del Dblanco en paralelo con la
determinacién, bajo el mismo procedimiento, utilizande las mismas

cantidades de todos los reactivos, pero empleando agua acidulada
al mismo punto que la alicuota de prueba.
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17.3 calibracién

17.3.1 Preparacién de la serie de soluciones para calibracién
Transferir, por medio de una pipeta, 1.0; 2.0; 3.0; 4.0; 5.0; 6.0;
7.0; 8.0; 9.0 y 10.0 mL de la solucién patrén de ortofosfato
(3.11) a una serie de matraces coénicos. Diluir con agua a 40 mL
aproximadamente, Proceder de la misma manera para otros intervalos
de concentracién de fosfato. Después tratar cada solucién como se
indica en 17.1, empezando por "Acidular...".

17.3.2 Desarrollo del color

Adicionar a cada matraz, mientras agita, 1 mL de &cido ascérbico
(3.5), sequido por 2 mL de la solucién II de molibdato A&cido
(3.7). Aforar con agua.

17.3.3 Mediciones espectrométricas

vVer 6.3.3.

17.3.4 Trazo de la gréafica de calibracién

Ver 6.3.4.

17.4 Determinacién

17.4.1 Desarrollo del color

Proceder de acuerdo a 17.3.2 empleando la alicuota de prueba
(17.1). ’

17. 4.2 Mediciones espectrométricas
Ver 6.3.3.

18 Expresién de los resultados
18.1 Célculo

La concentracién de ortofosfato mds fosfato hidrolizable, pp,
expresada en mg/L, estd dada por la ecuacién

pp = (A = Bo) f Vmax / Vs

donde
A es la absorbancia de la alicuota de prueba;

Ro es la absorbancia del blanco;

H es el vreciproco de la pendiente de la gréafica de
calibracién;

Veax s el volumen maximo, 40 mL, de la alicuota de prueba;

Ve es el volumen real, en mililitros, de la alicuota de
prueba.
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Informar las concentraciones masicas de fésforo como sigue, sin
més de tres cifras significativas:

pp < 0.1 mg/L al 0.001 mds cercano;

0.1 = pp < 10 mg/L al 0.01 mg/L mas cercano;
pr = 10 mg/L al 0.1 mg/L mds cercano.

18.2 Precisién

Los datos de precisién de la tabla 3 se obtuvieron en un ensayo
gue involucré 15 laboratorios (ver también tabla 2).

NOTA - Para interferenclas ver el anexo.
19 Informe de la prueba
El informe de la prueba deberd contener la siguiente informacién:

a) toda la informacién necesaria para la completa identificacién
de la muestra;

b) una referencia a esta parte de ISO 6878;

c) una referencia del m&todo y del procedimiento de mineralizacién
empleado;

d) los resultados cbtenidos;
e) las condiciones de la prueba;
f) los detalles de cualquier operacién no incluida en esta seccién

o considerada como opcional, junto con cualquier incidente que
haya influide en los resultados.

Tabla 3

Desviacién normal

Descripcién No.de Media |Repetibilidad keproduclbil idad
de la muestras
muestra n absoluta |absoluta|relativa
(ug/L) (ug/L) (1g/L) (%)

Polifosfato 79 179.2 6.59 44.6 24.8
Polifosfato en
presencia de 65 174.9 7.09 25.9 14.8
f6sforo ligado
organicamente
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Seccidn cuatro; Determinacién de fosforo total
20 Reactivos

Utilizar los reactivos especificados en 3.2, 3.5, 3.7 y 3.9 y
adends

20.1 Acido sulfirico, p=1.84 g/mL.

20.2 Acido nitrico, p=1.40 g/mL.

20.3 Acido clorhidrico, p=1.12 g/mL.

20,4 Hidréxido de sodio, solucidén de 320 g/L.

Disolver 64 g de hidréxido de sodio (NaOH) en 150 mL de agua,
enfriar y diluir con agua a 200 mL. Almacenar en un bote de
polietileno.

20.5 Peroxodisulfato de potasio, solucién

Adicionar 5 g de peroxodisulfato de potasio (Kz2S5208) a 100 nL de
agua, agitar para disolver.

La solucién es estable por lo menos durante 2 semanas, si la
solucién sobresaturada se almacena en un frasco de borosilicato
ambar; se debe proteger de la luz solar directa.

21 Aparatos

Ver cléusula 4 y

21.1 Matraces de borosilicato de 100 mL, con tapones de vidrio
cerrados herméticamente mediante sujetadores metdlicos (para la
determinacién de fésforo total empleando el método de persulfato
en.un autoclave); también son adecuados los hotes de polipropileno
o los matraces cénicos con tapén de rosca.

Antes de utilizarlos, limpiar los botes o matraces adicionando
aproximadamente 50 mL de agua y 2 mL .de &cido sulflrico (20.1).
Colocarlos en un autoclave durante 30 min a la temperatura de
operacién, enfriar y enjuagar con agua. Repetir el procedimiento
varias veces y almacenarlos cubiertos,

21.2 Matraces Kjeldahl de 200 mL (s6lo se requieren para la
determinacién de f6sforo total por el procedimiento de &cido
nitrico-4cido sulftrico).

22 Muestreo y muestras

22.1 Muestreo

Ver 5.1.
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22.2 Preparacidén de la muestra para la prueba

Adicionar 1 mL de &cido sulfirico de 4.5 mol/L (3.2) por 100 mL de
muestra para prueba. El pH deberd ser aproximado a 1. Almacenar en
un lugar frio y oscuro hasta el andlisis.

NOTA - 51 st va a determinar fesforo soluble total, filtrar ta
muestra de acuerdo a 6.2,

23 Procedimiento
23.1 Alicuota de prueba

Se especifican dos métodos de mineralizacién. La oxidacién usando
persulfato no ser& eficiente en presencia de grandes cantidades de
materia orgédnica; en este caso es necesaria la oxidacién con &cido
nitrico-acido sulflrico,

NOTA - Los procedimientos de oxjdacion especiflcados pucden dar
resultados diferentes. Sin embarga, el procedimlento de oxidaclon
utillzado debera Indlcarse en ¢l informe de la prueba,

23,1.1 Oxidacién con peroxodisulfato de potasio

Pipetear un maximo de 40 mL de la muestra para prueba (22.2) en un
matraz cénico de 100 mL. Si es necesario diluir con agua a 40 mL
aproximadamente. Adicionar 4 mL de solucién de peroxodisulfato de
potasio (20.5) y llevar a ebullicién suave durante 30 min.
Mantener el volimen sobre 25 mL adicionando agua. Enfriar, ajustar
el pH entre 3 y 10, transferir a un matraz volumétrico de S0 mL ¥y
diluir con agua a 40 mL aproximadamente.

NoTAS

1 Generalnente 30 min 8on suficlentes para mineral bzar los
compuestos do fosforo; algunos acldos pallfesforicos requicren
hasta 80 min para la hidroltsis. Alternullvagcnle, mineraiizar
durante 30 aln en un autoclave entre 115 y 120 c. Las nllas a

presion ordinarias tambien son adecuadas.

2 Cualquier arsenato presente causara interferencla. Cualnuier
arsenico presente orliginalmente, se oxldara a argenato bajo las
condiclones descritas en 23.1.1 v 23.1.2 y tambien causara
{nterferencla.

11 se conoce o Be sospecha la presencls de arsenico en 1a muestra,
eliminar la interferencla tratando 1a musstra con solucion de
tlesulfato de sodto (3.9 (ver nota 1 an 6.4), inmedtatamente
despues de la fase de mlneralfzaclon. En el caso de agua marina
mineralizada en autoclave, el cloro libre dehera removerse
medlante ebulliclen antes de que CH arsenato Soa reducido por el
tlesulrato.
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23.1.2 Oxidacién con &dcido nitrico

PRECAUCION - Este procedimiento deberd efectuarse bajo una campana
extractora de vapores, eficiente

Pipetear un maximo de 40 mL de la muestra para prueba (22.2) en un
matraz Kjeldahl (21.2). Cuidadosamente adicionar 2 mL de A&cido
sulfirico (20.1) y agitar para mezclar. Adicionar perlas de vidrio
y calentar suavemente hasta la aparicidén de vapores blancos.
Después de enfriar, agregar cuidadosamente 0.5 mL de &cido nitrico
(20.2), alejandose mientras agita y calentar hasta gque cese la
emisién de vapores cafés. Después de enfriar, continuar el
tratamiento con A&cido nitrico, retirdndose mientras agita, lo
necesario hasta obtener una solucién clara e incolora. Enfriar y
adicionar con cuidado 10 mL de agua con agitacién continua y
calentar hasta la aparicién de vapores blancos. Después de
enfriar, agregar con cuidado 20 mL de agua con agitacién continua.
Con enfriamiento, agregar con precaucién la solucidén de hidréxido
de sodio (20,4) con agitacién continua para ajustar la solucién
con un pH de 3 a 10. Después de enfriar transferir la solucién a
un matraz volumétrico de 50 mL. Enjuagar el matraz Kjeldahl con
una pequefla cantidad de agua y vaciar los enjuagues en el matraz.

NOTA - Para linterferencia por arsenlce ver la nota 2 en 23.1.1.

23,2 Prueba del blanco

Efectuar la prueba del blanco en paralelo con la determinacién,
bajo el mismo procedimiento, empleando las mismas cantidades de
todos los reactivos de la determinacién, pero usando agua en lugar
de la alicuota de prueba.

23.3 Calibracién

23.3.1 Preparacidn de la serie de soluciones para calibracién

Transferir, por medio de una pipeta, 1.0; 2.0; 3.0; 4.0; 5.0; 6.0;
7.0; 8.0; 9.0 y 10.0 mL de solucién patrén de ortofosfato (3.11) a

a) una serie de matraces cénicos de 100 mL, diluir con agua a 40

" mL aproximadamente y proceder como se especifica en 23.1.1 y

23.3.2;

[

h) una serie de matraces Kjeldahl de 200 mL y proceder como se
especifica en 23.1.2 y 23.3.2.

Proceder apropiadamente para otros intervalos de concentracién de
fosfato.

Tipicamente, el volumen de la alicuota de prueba serad del orden de
5 a 10 mL. !

23,3.2 Desarrollo del color
Rgregar a cada matraz de 50 mL, mientras agita, 1 mL de acido

ascérbico (3.5) y despuds de 30 segundos, 2 mL de la solucién II
de molibdato &cide (3.7). Aforar con agua.
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23,3.3 Mediciones espectrométricas

Ver 6.3.3.

23,3.4 Trazo de la grafica para calibracién
Ver 6.3.4.

23,4 Determinacidn

23,4.1 Desarrollo del color

Proceder de acuerdo a 23.3.2 usando la alicuota de prueba
23.1.1 o 23.1.2.

23,4,2 Mediciones espectrométricas
Ver 6.3.3.
24 Expresién de los resultados

24.1 Célculo

de

La concentracién de fésforo total, pp, expresada en miligramos por

litro, esta dada por la ecuacién
pp = (A = Ro) f Vmax / Ve
donde
A es la absorbancia de la alicuta de prueba;
Ao es la absorbancia del blanco;

f es el reciproco de la pendiente de la grafica
calibracidn;

Voax es el volGmen maximo, 40 mL, de la alicuota de prueba;

de

Vs es el voldmen real, en mililitros, de la alicuota de

prueba.

24.2 Precisién

Los datos de precisién de la tabla 4 se obtuvieron en un ensayo en

el que intervinieron 16 laboratories.
NOTA - Para Intorferenclas, ver el anexo.

25 Informe de la prueba

El informe de la prueba deberd contener la siguiente informacién:

a) toda la informacién necesaria para la completa identificacién

de la muestra;
b) una referencia de esta parte de ISO 6878;
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c) una referencia del método y del procedimiento de mineralizacién
empleado;

d) los resultados obtenidos;
e) las condiciones de la prueba;
f) los detalles de cualesquiera operaciones no incluidas en esta

seccidén, o consideradas como opcionales, junto con cualguier
incidente que probablemente hubiera influido en los resultados.

Tabla 4
Desviacién normal
Descripcién No, de | Media [ repetibilidad]| reproducibilidad
de la muestra |muestras
n absoluta absoluta|relativa
(ug/L) (1g/L) (ug/L) (%)
fésforo
ligado
organicamente 70 68.7 3.83 8.32 12.0
mas
sulfonato
indigo
fé6sforo
ligado
organicamente 58 438.1 12.8 36,9 2.0
nas
floroglucina
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Anexo
Interferencias
A.1 Silice
Las concentraciones de sflice hasta 5 mg de Si por litro no
interfieren. Sin embargo, mayores concentraciones ocasionan un

incremento en la absorbancia.

Después de un tiempo de reaccién de 30 min se obtuvieron los
valores de la tabla 5.

Tabla 5
concentracién de Silice, Concentracién de fosfato
como Si equivalente, como P
ng/L ug/L
10 = 5
25 = 15
50 = 25

A.2 Arsenato N

El arsenato produce un color similar al del ortofosfato. Esta
interferencia puede eliminarse reduciendo el arsenato a arsenito
con tiosulfato de sodio (3.9) (ver nota 1 de 6.4.1).

A,3 Acido sulfhidrico

Pueden tolerarse concentraciones de &cido sulfhidrico hasta 2 mg
de § por litro. Las concentraciones mayores deben reducirse a un
nivel aceptable burbujeando gas nitrégeno en una muestra acidulada
(acidulacién como en 7.1).

A.4 Fluoruro

Pueden tolerarse concentraciones de fluoruro hasta 70 mg de F por
litro. Las concentraciones mayores a 200 mg/L inhiben totalmente
el desarrollo del color.

A.5 Metales de transicién

A.5.1 El hierro afecta la intensidad del color, pero a una
concentracién de 10 mg de Fe por litro el efecto es menor a 5%. El
vanadato causa un incremento 1lineal del color, gque a una
concentracién de 10 mg de V por litro es aproximadamente 5%.

A.5.2 El cromo (III) y el cromo (VI) no Ainterfieren en

concentraciones hasta 10 mg/L, pero a una concentracién de 50 mg
de Cr por litro, la absorbancia se incrementa aproximadamente 5%.
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A.5.3 El cobre a concentraciones hasta 10 mg/L no interfiere.
A.6 Agua de mar

Las variaciones en salinidad tienen influencia despreciable en 1la
intensidad del color.

A.7 Nitrito

Puede ocurrir decoloracién si la concentracién de nitrito excede 1
mg de N por litro. Un ligero exceso de &cido sulfamico es efectivo
para descomponer el nitrito. 100 mg del A&cido trata una
concentracidén de nitrito de 10 mg de N por litro.
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6  ANALISIS DE LA PROPUESTA

Actualmente, una politica sobre medio ambiente correcta es
factible s6lo si se progresa al mismo tiempo en el campo econdmico
y social. Sin embargo, el progreso econdémico y social constante y
duradero es posible dnicamente cuando los aspectos
medioambientales se tienen en cuenta como un elemento esencial de
ese desarrollo.

Las medidas sobre medio ambiente deben ser un elemento integrante
esencial de las actividades industriales de cualquier pais o
regidén, ya que la proteccién del entorno mejora la calidad de vida
v conserva los recursos naturales, permitiendo de esta manera
obtener los beneficios plenos de las actividades industriales, en
forma de crecimiento econémico, empleo y competitividad.

Algunas de estas medidas incluyen el empleo de normas, due
especifican un conjunto de condiciones que deben satisfacer los
preductores de bienes y los prestadores de servicios en sus
procesos.

El enfogue que las diferentes legislaciones dan a la normatividad
sobre descargas de aguas residuales industriales a nivel nacional,
regional o Iinternacional, es muy variado; asi, mientras que el
objeto principal de la Organizacién Internacional para la
Normalizacién es fomentar la aplicacién de normas y actividades
similares en el mundo, con vistas a facilitar el intercambio de
articulos y procesos y desarrollar la cooperacidén en diferentes
campos, la Comunidad Econémica Europea y la Agencia de Proteccién
Ambiental de los Estados Unidos tienen como objetive basico,
prevenir dafios al hombre y al medioc ambiente o, cuando el dafic ya
estd hecho, remediarlo; adicionalmente, la CEE da un enfoque
econémico a su legislaciéon y estda convencida de gque 1la
competitividad de 1la industria comunitaria en los mercados
internacionales en la década de los noventa dependerd en parte, de
que sus procesos industriales se atengan a estrictas normas de
nedio ambiente.

En nuestro pais, cada vez mids, las autoridades se ocupan de normar
las acciones que se requieren llevar a cabo para la preservacién
del medio ambiente. En lo que respecta a la normatividad sobre
descargas de aguas residuales industriales, una vez dque se
formulan las normas que establecen los criterios para prevenir y
controlar los efectos nocivos que la explotacién del agua provoca
en este recurso, es importante que se especifigque con una visién
integral todos aquellos instrumentos y procedimientos en los que
los industriales y las autoridades habran de basarse para aplicar
dichos criterios; va gque de 1lo contrario, 1la norma gqueda
incompleta.

En este trabajo se considera que los cinco métodos propuestos

constituyen herramientas que apoyan el cumplimiento de las normas
oficiales mexicanas que establecen los limites maximos permisibles
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de contaminantes en aguas residuales, en especial a las que se
refieren a las siquientes industrias:

-~ Centrales termoelectricas convencionales,
- Vidrio prensado y soplado,

- Hierro y acero,

- Acabados metdlicos,

-~ Jabones y detergentes.

Adicionalmente, también son dtiles para las normas oficiales
mexicanas que se ocupan de las descargas de aguas provenientes de
los servicios de hospitales y de tipo urbano o municipal.

En México la Ley General del Equilibrio Ecoldgico y la Protecccién
al Ambiente establece los aspectos a considerar y la orientacidén a
seguir en materia de politica medioambiental. El reto y 1la
oportunidad consisten en encontrar los medios para continuar
progresando en materia de medio ambiente, de modo que también
puedan alcanzarse los beneficios econdmicos y. laborales previstos,

El industrial debe tomar conciencia para respetar la normatividad
existente y la que se edite préximamente, con la finalidad de
conocer la situacién de las descargas de las aguas y otros
residuos industriales e iniciar el planteamiento de las acciones
preventivas y/o correctivas mas convenientes, evitando asi las
improvisaciones y las medidas coercitivas.

Sin embargo, la integracién de consideraciones de redio ambiente
en la politica industrial debe considerarse en un contexto mucho
mds amplio que el de la prevencién o el control de 1la
contaminacién y de 1los procedimientos de evaluacién de su
repercusién sobre el medio ambiente. La ubicacién y el disefio de
las instalaciones industriales, la eleccién industrial relativa a
productos y procesos y el sistema de gestién de sus residuos deben
estar condicionados por consideraciones de medio ambiente.
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7 CONCLUSIONES

En este trabajo se han reunido los titulos de 44 normas para
determinar 1la calidad del agua, emitidas por la Organizacién
Internacional de Normalizacién; 105 procedimientos analiticos
usados en los laboratorios de la Agencia de Proteccién Ambiental
de los Estados Unidos para el andlisis de aguas y 56 wmétodos
sugeridos por el Ministerio de oObras Piblicas de la Comunidad
Econémica Europea para el mismo propésito.

Se presentaron 46 titulos de las normas mexicanas para el andlisis
de aguas residuales y se elabord una matriz que permite saber
cudles son los métodos que no marcan las normas en México y que si
consideran los organismos internacionales para el andlisis de
de estas aguas.

Después de considerar la problematica nacional en materia de
contaminacién hidrica, manifiesta en las normas oficiales
mexicanas que establecen los limites médximos permisibles en las
descargas de aguas residuales industriales y de servicios, se
propusieron cinco métodos para apoyar el cumplimiento de estas
normas
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