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RESUMEN

E! contenido de este trabajo se relaciona con la optimizacian de técnicas para
determinar grasas y aceites, demanda quimica de oxigeno y nitrégeno amoniacal. La
gslas se basa en |a implementacién de nuevas técnicas mediante el

uso de equipo semiautomatizado.

El presente trabajo estd conformado por siete capltulos principales. El primerc
denominado Generalidades describe la importancia de la calidad del agua asl come la
conjugacion de diversos aspectos ante el problema de la contaminacién de esta,
ispoctoa tanto geogrificos; j‘sociaies, aconomicos como Iegéles.

En ol segundo capitulo. Nomuﬁvldld se mencuona ia wgencia de esta en materia de -
agus s nlvol mcuonal mtomlclonal tomado como baso para osla umma la exlstente‘
on Estados Unidos asimismo se indrcnn los m‘todos de andlisis y criterios ecoléglcos

‘Les: mdultnas deben de cumplur con clartas normas de descargas de sun ms
mldudu paa elio se hcn uudo una uno de procasos para el trmmmvto de oms' :
dopondmdo de ‘su posterior utmdld o su proc-doncm ‘en forma gomui estos’
promoo so moncnonnn on ol capitulo’ tm Tipos de procesos de Tratamientos de

;COM ) mlucwn dol tubqo @3 la implementacion do Nuevas técnicas analiticas se
recurre o' dourroﬂo cxpoﬂmontal En los capﬂulou cudro Cinco y seis » dncnbo (]
desarrolio mimoml de estas en la delerminacion de Demands leca de
Ollmo(m).mmmymmym oncadlunodtutot
capituion se realiza una descripcidn genersldel método abarcando - aspectos
generales, fundmnto toénco matorial y procod|mlonto rosultados dotormmtndose\‘




los parametros estadisticos de precision; exactitud y limite de deteccion, andlisis de
‘costos y finalmente se presenta una conclusion por cada técnica.
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‘ummwlmmmhcmm”m 8 necsesrio desarrol

INTRODUCCION

Uno de los papeles importantes que juegan los Ingenieros Ouimicos es el de suministrar
agua potable alas oomunldades tratamiento y rehuso del agua residual generada tanto
doméstica como industnal Por otra parte, el abastecimiento de agua potable se hace cada
vez mas dificil tanto en razon al crecimiento de la poblacion como a su nivel de vida. Bajo
la proﬂdn de la considerable dunanda del vital liquido de la sociedad modema se eatd -
pasando auna uuhucién cada vez més intensa del agua m«rm

umummmp«mmumum.mmmm alluouas

'modualudeonoonurbm dcmphoonllagrmltmdopmmuyhruhwm T I
-mmu.mmm.mmm«moam

accidentes del trampono de m\au pdnorom

cld-mdom.eimbm mmm«mm‘mumnﬂx
un mejor conacimiento de la calided del agus. ee' deck, tan importanis es conocer la

mummmmpm
‘ immdconlcunmmdlmv

wummmujmw‘mmnmoﬁ




Por olra parte, es preocupante la cantidad de residuos que estos laboratorios generan, por
lo tanto, @s necesario emplear métodos analiticos que disminuyan en forma sustancial la
generacion de estos residuos y a su vez proporcionen datos andliticos mejores o iguales a
los que actualmente se utilizan.

Basindose en la necesidad de conocer oportunamente la calidad del agua para la toma de
decisiones como se mencloné anteriormente y a la falta de una normntwidad acorde a la
situacion se plantearon los smuientes objetivos:

~  Analizar la normatividad en materia de agua @ nivel nacional e intemacional.

- nmmmm-nunmaomo
ymwlmemm

analiticas seleccionades. o ’ ‘

- Wydiwhmmqnmudt«nrmumf]
;um.nmwwoyeonmnymmmnymmmhmdo”*

jD.Mtlooobjwmnpluml.del

mo F—— mogia avarzade pusde redic o tompo, codn :'u cantded de
‘mtémmm




"

De acuerdo a io descrito anteriormente el presente {rabajo esta confarmado por siete
capitulos principales:

- En el Capitulo ) se describe el problema de fa contaminacion del agua en México en el
cual se conjugan diversos aspectos tanto geograficos y socio-econdmicos como legales.

- En‘el Capitulo Il se menciona la normatividad en matena de agua vugente a n!vel nacsonal
y la de Estados Unidos, considerando las regulacmnes para Ias descafgas de aguas.

residuales, se explica el por que no se lustan las de la Agencia ‘de Proteccion de los -
‘Eslados Unidos. Asimismo e mencnonan los metodos de anélisus y los cmenos ecolégucos o

- annulo I|I Para que las mdustnas cumplan oon las normas de deewgas de aguas
midualos sa ha croado una. sene de prooasos para 8 trawmento de ulas los: cuales ‘
son. duswudos en forma goneml en oste capnulo

-Enlos Clpﬂulo. IV vy VI e dncnbe el desarrolio exponmental parala nmplementacaon
de las tbcmm lnﬂukm do
Domm Quimiu dt Oxlgsno (DQO)
Nmoono Amomul
Gmu y Aum
Ali milmo on cada uno do cllos u roahzé un anihsls técnico oconémuco

- Finaimente en el Capitulo VIl se concluye. .

INTRODUCCION 3
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|.- GENERALIDADES

€l agua a su paso por el suelo, por la superficie de !a tierra e incluso a través del aire se
contamina y se carga de materias en suspension y/o en solucion; partiﬁulas de arcilla,
residuos de vsgotaccén orgenismos vivos (placton, blctenu, kus) sales divorm
(cloruros, sulfatos, cubonlton de sodno) materias orginma (écidos hamicos, fu!vacoo
residuos de flbricwén).

ummdndomwmmm"mmowolumtowummy
m&wumuuén mmmumaplmmpomlwmmucm
ymwhmmmlyordmmmto 3i 68188 N 50N tratadas.

WPUREZAS
Eimnmimm k\eolorooinodovo mmmmmqummy

mequom.mbwmmmm-uu*

mMﬂMymdummmmmm.v
hasta cierto grado. -

wmumumum nmddnm‘omqanum
mmﬂhﬂmbunm”mmdmmh;

oroeniracién estents en o are (CO; s, O; ). tambidn adquiers maerie en

wmmmuummm ‘

Las agues superficiaies y - wbteriness ademds de eelas impurezes edquidren saies
mduawpuopuludbmmedﬂmm Por Gkmo,

‘ummumwummummywmmum,




aguas residuales las cuales constituyen otra fuente de impureza y que es comunmente

conocida coma contaminacién.

La cla}siﬁcacién general de impurezas del agua es la siguiente:
Oxigeno, diéiidodecarbono. nitrégeno; elc. '

- Sblidos '&i,s"uelm.- Carbonatos, cloruros sulfatos bicarbonatos, nitratos, cationes
coma sadio, caicio, mnonesuo matorlaorgimcasoluble etc.

- Sélidos suspendidos.-  Materia orgdnica, polvo, sub—productosdecorrosndn olc.
- Liquidos.- Aoeitos hidrowbwos solvenm etc ‘

Elmuw«,hmmmmﬂmlmhvmahmm hr'_'g-

mVpnolhommmm. Euodoamnnmsprobhmoshxwm.m"

: ~ GENERALIDADES



- Escasez de agua para consumo humano y para usos de lipo industrial y agricola,

- Problemas de salud humana por la contaminacion del agua pofablé con :ég'uas
residuales, las cuales contienen una cantidad alta de’'microorganismos pa’tc')g'enbs y
de otras éustancia's toxicas.

- Deterioro ecolégoco de los snstemas acuéticos por el. vertimiento directo de aguas
reslduales mdusmales urbanas y agricolas.”

Como se observa el problema deia contammacoén del agua es muy comple}o yagueenel.
80 eonluntan dwersos aspectos tanto geogréﬁco econémico, somal y legal.

/ASPECTO GEOGRAFICO

a Ropublicl Mtxm poseo cionas caracteristicas googréf cas que IQ d|ﬂwltan la
dilponulidld de munoo hidrdulicos. La moyor perte de su territorio es -deséntico o ‘

‘umiduémeo adomhoxmndooadonummﬂom, a sm Madre Oriental Y. 1

Slonl Mtdro Occidontal las, cuales: impthn la entrada de’ nubos provoelndo quo las,
Mpm pluv:llu dumm el Mo no sean muy abundantes Eate fonémono ongma’
que el torrltono nacional | no sea benoﬁcmdo por las Iluvias sino husta Ia época de verano, .
eatacion on h cual existen Gondiciones nooounas para que lu nubu ponotron ) intonori -
yen eomocmncm hlyl procapntacién

-Otro fendémeno relacionado a osto aspocto esia sobreexplotnclén do Iu dworm CLUINCAS -
1hi¢oibgccu oromdufundamontalmqﬁeporladﬂdommml prwndo hqmdoy las, ,
‘effoneas po!ftic;s de oxplpta‘clén‘de‘las zonas acynfgrg; ,

'GENERALIDADES 7



ASPECTO ECONOMICO

Bajo este rubro se encuentran ubicadas dos situaciones fundamentales y que estan
intimamente relacionadas con ef problema de la cdniaminacién del agua en México. Por un
lado, estan los recursos que el Gobierno Federal destina’ para Ia atencion de la demanda
del suministro de agua para la industriay poblacnén en general Por otro lado se encuenira
Ia situacion econdmica de las lndu;trias, la posibilidad que tqanan éstas para destinar el
presupuesto necesario para la construccion de las plantas de t(ﬁﬁaéﬁiénto.

El factor econdmico sera visto superﬁclalmeme ya que un anéhsus de’ Ia potftnca del’
gobiermno en cuanto a la administracion del suministro de agua creana controversia.

La Nueva Reglammcsén ommda en 1993 en mltenadomvnhawpwbquen
un corto plazo todas las empresas que produzcan aguas rwduom suwoptoblos de
mmmmudmwumwnmmm'Guommem’ 8
,mouo oonoudofodopagmnel coutodoltmlmbmdo susduodm Euoi
igar, n‘-m mduatms 2 conmbuw @ aliviar o

'ASPECTO SOCIAL

‘Como wolds enla mayorla de !os problema con que se onfroma ol hombro actual, el
probbma dl a contlmmoén dol m en M‘xm ostd 'Muencmoo por a8 condiciones
sociales oxtstanm Este probioma lo comtotuya ol uso madecuado de los recursos
neturales. Ia prol:huclén de mdustnas la mala !ocal:zacnén do las urbos y el répado :
uodmbnto poblaciom! ocumdo prmcnpdmome en las ummas décadau ‘oslo ummo uene

8 o GENERALIDADES



como consecuencia la concentracion humana en ciertos puntos del pais originando una
mayor demanda de los servicios elementales por lo que los requerimientos de agua se han
venido incrementando considerablemente en los Ultimos afos.

ASPECTO LEGAL

{En Mexico, la Legislacion en contaminacion en general, es muy reciente, la Ley General
del Equilibrio Ecolégico y Proteccién del Medio Ambiente entrd en vigencia el primero de.
marzo de 1986.

Enel artleulo referente ala prevencnén y cantrol de la contammacuén del agua, dice: "El
aprovedwamwnto del agua en acuwdades producﬂvas susoeptibles de producnr: .

oontarmnacnén ‘conlieva la mponubmdad del trmmnonto de las: doscnrgas para.:
mntomr las condaccorm adtcuadus para su utmzacuﬁn en otras acuvndades 2 manlener el" ‘f
equmbno de Ios ocosmemas“ Este aspecto se tratara més 'ammlamente enel capitulo || |

GENERALIDADES 0
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il.- NORMATIVIDAD

Ante las actuales condiciones en las cuales se encuentra inmersa la industria a nivel
mundial, las empresas necesitan un gran desarrolio para ser mas competitivas, lo cual va
ligado directamente con su productividad y calidad.

‘Comoparte dela tendencia actual,‘évnivel de admi_nistracién empresarial, con politicas que:
involucran los aspectos de calidad total, la proteccién y mejoramiento del ambiente es
parte fundamental de dichos programas. -

Para mplementar un programa de proteccuén amb;ental 8 necesario considerar como
elementos mprescmdubles las slguientes etapas :

- _ldonlgﬁcacsén

- Normatividad -

- Evaluacign

- Control

Es muy claro, que para que un programa de este tipo funcione se debera conocer de
menera precisa y especifica la loglsladén ambnntal vmnte on México.

3.1 NORMATIVIDAD A NIVEL NAGIONAL

Como base fundamental de nuestra legnshcuén ambhnMI se lisnen Ias sngwentos dos
ones

- Loy General del Equilibrio Ecolgico.y La Proteccion :al Ambiente publicada en

1988,
Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacién publicada en 1992.

NORMATIVIDAD _ 1



De manera secuencial y decreciente se cuenta con los reglamentos de la Ley General del
Equilibrio Ecolagico y La Proteccion al Ambiente los cuales fueron expedidos con el abjeto
de establecer los mecanismos 'y procedimientos adecuados para asegurar el debido
cumplimiento de las disposiciones de la Ley General del Equilibric Ecologico y La

Proteccidn al Ambiente,

La Secretaria de Desarrolio Social (SEDESOL) por conducto del instituto Nacional de
Ecologia a emitido una serie de Normas Oficiales Mexicanas para regular el vertimiento de
aguas residuales en redes colectoras, cuencas, cruces, aguas marinas y demas depositos
o cofrientes de agua, asi como para fa infiltracion eh los terrenos, las cuales consideran el
lipo de giro industrial y el éuerpo de agua al cual se descarga, ver tabla 2.1.

Todas estas normas presentan parémetrOS generales jos cuales son de observancia
obhgntona para las industrias para las cuales aplican, sin embargo se encuentran también
parémotros upomf cos los cuales son fi Jados por las autondades competentes y como su.
nombro lo indica son especificos para cada industria.

Las Normas Oficiales Moxlunas mdican los limites méaximos permuibles y los métodos de
pruobl (Nomm Moxocanas NMX) que se doben utmzar En la tabla 2.2 se encuentran los -
Modos do pmeba de las Normas Memcanas ‘Los meétodos ‘de prueba ‘que ‘se -
consideraron enla roahzacuén de este trabajo son ,

. mx M 5 "AGUAS-DETERMINACION DE GRASAS Y ACEITES" :

- NMX AA-30 ANALISIS DE AGUA-- DETERM!NACION DE ' LA DEMANDA

QUIMICA DE OXIGENO"

- NMX AA-26. "AGUAS DETERMINACION DE NITROGENO TOTAL

éuos mﬂodos do ‘acuerdo & las Leyes Moxuoanas no pueden ser fo(ocomdas sin
embargo, " ruhzé a transcnpc:on total de las: normas las’ cuales se encuentran en el

apéndice )
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NORMA MEXICANA

GIRO INDUSTRIAL

NOM - 00 1
NOM - 00
NOM - 00
NOM - 00
NOM - 00
NOM - 00
NOM- 00
NOM - 00
NOM - 00;

NOM 0010

NOM - 00 11
NO 00 12
NOM - 00 13
NOM - 00 14
NOM - 00 18
NOM - 00 16

NOM - 00 17

NOM 00 19
NOM 00,19

NOM - 0020
NOM - 00 21.

NOM - 00 22

@ e N e ;e e e W

ECOL - 1993

"ECOL - 1993

ECOL - 1983
ECOL - 1993
ECOL-1993
ECOL- 1993
ECOL - 1993
Ecol.. 19

: Epéiv, 1993
‘E¢9_La*1m
ECoL.: 1993
'ECOL - 1993

ECOL - 1993

ECOL - 1993

ECOL - 1993
ECOL- 1993
ECOL- 1993

(ECOL- 1993

ECOL - 1993
ECOL - 1993

‘ECOL - 1993

ECOL - 1993

Centrales termoeléctricas convencionales. -

‘Industria Productora, de azucar de caha

industria :dé refinacion de petréleo y petroguimica.
F abﬁcncidﬁ de fertiizantes, -

Productas pmﬁcos y ﬁollméms sintéticos.
quic_q@ién de harinas,

Industria de la cerveza y mafta.

_Ag'jaq fesiduales de la industria de fabricacion de asbesto. .

Indlwa qubotadora de leche y lun dﬁivados.
Manufacture de ﬂ&lo‘pléno y ﬁb‘ra‘ de vl&b.
indueria de Pf@?ﬁeé de vidvo prensado y soplado.
netiahsera, o
lndultudo @o;rb y acero.

indusiria de hmpioh,“qmwoh y eataje de cobre,
Productos de aserradero. o B

‘Indusiria de asbasto, texties, materiales de friccidny sedadores.

indueia de curtido y acabado e pieie

Industria de matanza de animalesy ﬁé‘s_ide:qknicqs.




NORMA MEXICANA

NOM - 00 24
NOM - 00 25
NOM - 00 26

NOM- 00 27

NOM»OOZO
NOM 0029
NOM 0030

NOM-OO 3
NOM - oo 32“

NOM0033

NOM - 00 23

[ECOL - 1993

ECOL - 1993
ECOL - 1993
ECOL - jm
ECOL - 199
ECOL - 1943
ECOL- 1983
ECOL - 199
EcoL 1993
-
ECOL - 1993

industria en envesado de conuwas skmenticias.

Industia elaboradora de papel a partir de celuiosa virgen.

'lfidutﬁi'a elaboradora de pupel a partir de fibra celuldaica reciclada.

Rmmymm

lnduhddmudodolcm
Inwadoprmmmmvlcﬂn de pescado.

!Ma de jibones y detergentes:
Sistemae de &m]o y alcantevilado urbano o municipal..-

Rhoo qlcoh
Riego de hondzu y prodwm hoﬂomlcom

* FUENTE - DIARIO OFICIAL OE LA FEDERACION, 6 DE:JUNIO DE 1992,
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NORMA  MEXICANA

Muestreo de aguas residuales.

S6lldos sedimentablss.

Grasas y aunos

NMX: AA- 6 IMateria f_lbtante.

NMX . M -7 Temperatura.

‘NMX: - AA -8 IPH

NMX:  AA - 12 Ox,lgpn.d'dii}u‘onn

NMB(E AA - 14 Mu‘ntr‘oovdo: aguas superficiales.

NMX: . AA - 17 cmor-‘moio@dnp'octmrotometrlco‘

NMX D AA- 20 [8dlidos d_louoltﬁ totllos

NMX: A - 26 [Nwiogen m'..; '

NMX; "; M 28 |Demanda bioguimica de oxigeio.

NMX: A - 29 [Féstoro totel o

NMX : AA - 30 Do.mlﬂr‘\d‘g“qul“rﬁlc‘a de oxigeno, .

NW(M o sgug&.. ;. o

NMX . AA - 36 [Acidee total y aicaiinidad tota

NMX: - AA‘38 [Determinacion de turbiedad.

INMXC A -39 SUnmci;O activas dQAgw de Metileno (detergentes). .
NMX o AR :42; Dqto(minacion del N.M.P..de coliformas to(ale;ycqliformos fecales.
NMX  AA - 44 'C_:lrkomo‘hoxwe'lenm '

Color { escala P(atmo-C‘obal‘tc}r)y

Arvinico - méodo espectrofotométrico.




AR

NORMA - MEXICANA CONTENIDO

NMX.  AA --50 |Determinacion de fenoles -
NMX  AA - 51 |Metales - absorcién atémica.

NMX AA . 53 - IMateria extractable con cloroformo

NMX:  AA - 57 Plomo - método cotorimétrico e la dtizana

NMX: AA - 68 [Cianutos.

NMX: AA - 60 [Cadmio- coloimétrico de la ditizona

NMX : AA -'63 |Boro - poiangibmétrico,

NMX: AA -84 |Mercurio - Colormétrico de la ditizona.

NMX: A - 85 _ |Selenio - Métado colorimétrico

NMX: . AA - 68 Cobre-colonmﬁtnco de la neocuproina

NMX: MIIQ 71 Pllgulcidn organoclnrados Método de cromutogrnﬂa de gases.
NMX:  AA 72 [Durezs-método EDTA -

NMX : AA - T3 CIinrn; . nibibﬂo a\rgchtgmétricu

NMX:  AA - 74 l6n Sultato.

‘NMX: AA - 75 |Sllice. .

NMX:  AA - 76 quuvl < método colorimitrico de la dimetilglioximing.

NMX  AA - 77 [Fluoruros - métodos eolorlmtulco ael mndl

NMX: AA-78 Zino - m‘todou colodmimcou de dmzado l y It

NMX  AA - 79 Nltmo mModo de auifato de erucma

NMX:  AA - 81 |Nitrato - método do roduccmn en columnl de cadmio-cobre.
NMX:~ AA - 82 INitisgenc de nnrato . método up.ctrofotommlco umnvmlm
NMX:  AA - 83° [Oor.

NMX:  AA - 84 [Sulfuros.

NMX  AA -89 Vocabulano pl (B

NMX:  AA - 93 [Conductivided sicirica

NMX ‘ AA - 99 N}ltmos, -

NMX: A - 100 |Color total - métado iodometico.

NMX:  AA 01 Eslroncloradionelivo

NMX: A <102 Organismos coli!ormn < 'mistodo de Mtracien on mombunn

FUENTE : DIARIO OFICIAL DE LA FEDERACION, & DE NOVIEMBAE DE 1082.
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Por otra parte se tienen los Criterios Ecoldgicos de Calidad del Agua con los cuales las
autoridades competentes podran calificar a los cuerpos de agua para ser utilizados como
fuente de abastecimiento de agua potable, en actividades recrealivas con contacto
primario, para riegc agricola, para uso pecuario, en la acuacultura, ¢ para la proteccion de
la vida acudtica. Todos estos datos se muestran en la tabla 2.3.




Niveles Méximos en mg/l, excepto cuando se indiqUe_ otra unidad

SUSTANCIAO .FUENTE DE RECREATIVO "RIEGO
PARAMETRO | ABASTECIMIENTO | CON CONTACTO| AGRICOLA
DE AGUA PRIMARIO -
POTABLE
Acenafteno 0.02
024 0.1
Diclorofenoxiacetico
Adrilonttrito (I} 0.0008 (iif) -
Acroleina 03 0.4
Alcalinided (como CaCOy) 4000
Aldrin (1) 0.00003 (1) 0.00005 - 0.02
Aluminio 0,02 5.0
Antimonio 0.1 0.1
Arsenico (Il) —0.08 0Ny 0.1
Asbestos (1!} (fibras/i) 3000 (lil)
necios Esteticos V). V) ™
Pasio’ 0
Bencenc (1)) o.01(m
Bencidina (1) 0.000001 (Iif)
Berilio Jﬂ -0.00007 (1i)
[ 8 Policlorados (I 0.0000008 (iii) (Vi)
n (Vi)
0.003 (i)
B (3-Clorool __)mr 0.0003 (i)
-Cloroieoproph) eter 0.03 (it)
[(ig (2-Etihoxil) Rolato 320
| &-Gremoteni-Fenit-Eter
[Boro (i 10 0.7 (XI].
{Bromoformo (1l) - 0.002 () -
Bromuro de metiio 0.002::-
admio (Il 0.01 0.01
Carbono orgnanico:
~ Extractable en sicohol 15
- Extractable en 30
cloroformo
Clanuro (como CN-) 02 002 - - 0.02
Clordano (Il) 0.003 (i) 0.00002 0.003
{mezcls tdcnlcado

metabolitos i




Y

SUSTANCIA O FUENTE DE RECREATIVO RIEGO
PARAMETRO ABASTECIMIENTO | CON CONTACTO | AGRICOLA
DE AGUA PRIMARIO
POTABLE
Cloro Residual
Cloro benceno 0.02
2-Cloro Etil Vinil Eter
2-Clorofenol 0.03
Cloroformo (11} 0.03 (i)
Cloronaftalenos
Cloruros (como CL-) 250.0 1475 .
Cloruro de metileno 0.002 (1)
Cloruro de meilo 0.002 (1)
Closuro de vinilo 0.02 (i
Cobre 1.0 0.20
Coliformes fecales 1000.0 '1000.0
NMP/100 ml) EREE
Color (unidades de 75.0
escala PA-Co) - '
Comcﬂvuw Eléctrica 4.0 (XX). .
‘m wcml~ B LTS [
Cromo Hexavalente ;0,08 1.0
s 0.0000002 (1) -
[DOE (1) 00
i -0.001 (1)~ -0.000008 .
0.4
0008
*0:0003 -
00003
0.03 .
0.00
0. 1 XD 0.000003 : 002
3500 -
0.0004 (1)
04
3130
007
0.00(1)
0.001 (JI1)

007
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SUSTANCIAO FUENTE DE RECREATIVO | RIEGO
PARAMETRO ABASTECIMIENTO| CON CONTACTO| AGRICOLA
DEAGUA PRIMARIO - '
POTABLE
Endrin 0.001 0.000002
[Etivenceno 1.4
Fenol 03 0.001
[ Fisro 0.1 5.0
Fiyoranteno 0.04
Fluoruros (como F-) 4.5 . 1.0
Fosfatos (como PO,) - 01
| Fostoro Elsments! -
| Gases Disueitos -
Grasas y Acoltes ' Ausante
mewumnib 0.002 (i) -
gggggme~' -0.0001 (1) - 0.000002 0.02.
Hexaclorobenceno 0. A (il
[Fexsciorobuladieno () | 0,004 (i)
[Hexaciorociclopentadienc 0001
Hexaclorosteno (1) . -
Prtcares s srombicos o
9 i V-2 V-2
-0.001 -
003
0.01 02
50
0.08 .
. ”.o s
007
Iy
1 (1))
40
-0.00003 "
.03
5.9

48:90




SUSTANCIA O FUENTE DE RECREATIVO RIEGO
PARAMETRO ABASTECIMIENTO [ CON CONTACTO| AGRICOLA
DE AGUA POTABLE PRIMARIO
Plata- 0.05
Plomo 0.05 5.0
Sabor -Caracteristico
Selenio (como selenato) 0.01 0.02
Sdlidos disueltos -500.0 500.0 (XXXV)
Sélidos suspendidos 500.0 800
Solidos totales . 1000.0
Sustancias actives al 05
Azul de metileno
[Sulfatos (SO) 500.0 130.0
Sulfuros (como H,B) 02
Tallo - 0.01:
[ Temperatura ('C) . t:ondlglpn;; naturales -
N R - o
2378 . 0.0000000001 () . -
Tetraclorodibenzo-p- e
doxing -
1'.‘1.2.2- ‘straciorostano: :0.002 (iif)
0.008 (1) -
/0,004 (1)
143
_0.000007- 0.00003- -0.005 .
A84 (W) -
0.008 (1)
.08 () "
gotqm - -
50 2.0
01 0.1 0
4.0 1.0 1.0 -




SUSTANCIA O PECUARIO PROTECCION DE LA VIDA
PARAMETRO - ACUATICA
' AGUADULCE | AGUAMARINA
‘ o (AREAS
COSTERAS)
Acenafteno 0.02()) 0.01°())
Acido 2.4
Diclorofenoxiacetico
Adrionitrilo (if) .0.007-(i).
Acroleina_ 0.007 () - 0.0005 (l)
Alcalinidad (como CaCO;) v M)
Alddin () 0.003 .0.00 1--
Aluminio 5.0 0.0% 02
Antimonio 0.08() -
Arsenico - - - 0.2 0.2 (comoAs 1) 0.0 (comoAs ) -
Asbastos (1) {fibras/l):
Aspecios Esteticos [ V) V)
Patlo 000 .. 08
Senceno (i) : 0.080) - - 0.008.
! (u) 0024) -
Berilo (1) 0.4 0001
Qifeniios Polldorms (ll) | 9 0.00003
o (1) (V) L TURSEN ML TORS
SHC (Lindano) [} 0.
Bis (3-Cloroetil) eter Vil -
8is (3-Cloroisoprogh) eler W)
Bis (3-Buihexil) ftalsto LI o
4-Bromofenil-Fenil-Eter 0.01 -
Boo(l) 30 .. 0.000 (XH) -
Sromolormo i) N
domcmo
Codmio (1)) 0.02 - il 0.0009
Carbono orgnamco -
-lmwlﬂunalconol
- Extractable en. .-

cloroformo - :
Clenuro ‘eomo CN-) 0.008 (Xil) - 0.001 (XiV)
Clordano (1)) - 0.002
(mezcla ucmcaoe ‘ ‘
metabolitos) - -
Cloro Residual - - 0.011 (X11) 0.0075 - (Xil)-

2
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E:mqwlno (sifa y Deta)
’ i i

SUSTANCIA O PECUARIO PROTECCION DE LA VIDA ACUATICA
PARAMETRO ‘
AGUADULCE | = AGUAMARINA
(AREAS COSTERAS)
2-Clorofenol 0.04 0.1
Cloroformo () 0.3()
Cloronaftalenos 0.02 () -0.00007 (1)
Cloruros (como CL-) 250.0
Cloruro de metileno
Cloruro de metilo
Cloruro de vinilo
Cobre 0.5 (XViD) 0.003 (XiVv)
Coliformes fecales XVl (XVIHi)
P_mgnoo mi)
Color (unidades de Xy (XIX)-
| escala Pt-Co) s
[Conductividad Enctrlca
mmhos/cm) -
Cromo Houvmme . 1.0 0.01 0 0.05 (XH) -
DOD() 0.000008 () »M
() 2001 0) : M
[DOT (i) 0.001 0.0001 " -
 Diclorobencencs . 04 - 002
1,2 Dicloroetano (1) RFIUENS 1.1.0)
1,1 Diclorostileno (it) 000) - (XXH)
12 Heno N 00t -OUXH) -
2.4 Diclorofenol .- 0.02 (1)
1 2 Diclorggrgﬂno 0.02(1): - 01
: 0.08 (1) 0. |
wﬂn 0002 -0.0007
(%)
1 ndm m_ %
2:0 E Fenol 002
Dimetil Fiaisto (%) ()
uﬁ»’imm o 0.002 () ‘005
O- 0,01
2,4 Dinitrotolueno (1i) (Kl 0
2.8 Dinitrotolueno XXIH) - SO0UV)
0.0002

0.00003




SUSTANCIA O PECUARIO PROTECCION DE.LA'VIDA
PARAMETRO ACUATICA
AGUADULCE AGUA MARINA
(AREAS
COSTERAS)
[Endrin 0.00002 0.00004
Etilbenceno 0.5
Fenol 0.1 (l) 0.08 (1) -
Fiemo 1.0 0.05
Flugranteno 0.04 (1) 0.0004 ()
Fluoruros (como F-) 2.0 1.0- 05
Fosfatos (como PO.) (XXV) 0.002
Fosforo Elemental 0.0001-- 0.0001 -
Gases Disueitos (V1) XV -
Grasas y Aceites
Halometanaos (ti) 0.4 ()
Heptacioro (1) -0.0005 0 MS
Hexaclorobenceno V). - i ER
Hexaclorobutadieno (| ). 0.0000() - _0.0003 () -
[m-uormm_.go no 0.00007 (i) — 008007 (1)
Hexacloroetang (1) 001(h - 0.008 (1)
Hidrocarburos aromaticos
inucleares (Il) ‘ 0.1
J_Mmrg 1.2() 0.1:())
(Materia Flotents va V2
Mercurio (Hg) (1) 0.003 0.00001 (XII)
Netoxicloro
Naftaleno -0.02 (1)
r‘%n ‘ 1.0 000
Nitratos como N) 90
Nitritos g&) (como N): = 10
Nitrobenceno - 03
12-Nitro Nitrofenol y 4- Nurotonol 0.002() -
-0.087 .
OOV
DOV 7
't-lem-MPropilamlna (XN
IOxlrno disuelto (XXX) - 5.0 80




CTAMARY

" SUSTANCIA O PECUARIO PROTECCION DE LA VIDA u
PARAMETRO ACUATICA
AGUA DULCE . AGUA MARINA
) (AREAS -
COSTLRAS)
Paration 0.00004 0.00004
Olor
Pemaclorofenol 0.0005 () - 0.0005 (1) -
 Potencial Hndrdgeno (pH) - (XXX~ KXy
XXXI) - - ‘ :
Plata LU 0.002
Plomo 0.1 (XXXIV) - 0.008 (Xil)
Sabor
Selenio (como selenato) ~ 005 - 0.008 0.04 -
Solidos disueltos 1000.0
Solidos suspendidos (XIX) (XIX)
Sétidos totales
Sustancias activas al Azul de ‘
metileno 0.1
Sulfsos (SO} - - 0.008:
Suiluros (co'mo H-B) 0.002 . 0.002
 Talio 0.0t () 0.02(h
YQmpmmm c) - -Condiciones conaicione!s‘r‘lmmles
naturates + 1 5 IR K Iy
237 Metmclorodnbanzo p- . e N
dioxing " : '0.00000001, . 0.00000001
11,22 Tmlcloroetmo (I) zo.ocmzs»; - 0.00(h -
Tetraclorostileno (1) - 008 i 0.4y
Tetracloruro de catbono (II) ' 0.3 jl) - 080 -
Tolueno - 024 0.08() -
Toxafeno. ; 0.0000002 (xi) - 0. i)
1,1,1-Tricloroetano (i ) 0.02(0 - 03()
1,1.2- Tricloroetano (ll) : 02¢). .
 Yricloroetitano (if) . - 0.01 0.02.
2“ Triclorofenol (IO) . 0.01.
Yurbwdad (Umdades escala {(XIX) (XIX)
du!uu) : e o
ne 50.0° 0.00(XI) .. -
Radmctwadad
AffaTolal (Bqll) 01" 01 04
Betal Total (B8q/) 1.0 1.0 1.0




ACUACULTURA
‘ESPECIE
PARAMETRO O | UNIDADES | TILAPIA | CARPA | BAGRE TRUCHA
SUSTANCIA ~ARCO-RIS
Color .
VERDE - AZUL VERDE
Transparencia cm 45 30-50 45 45
Tuibiedad Unidades de- 100
: turbiedad -
Jackson :
Temperatura - °C 24-30 '20- 30 20-30 10-15
pH QOOK) - 7-8 7-858 ‘85-8 85-80
Sdlidos suspendidos mg/l 25-70 -
| S0lidos disueNos mgh
Oxigeno disuelto mgh - 24 [ 748
Salinided PPH - 15
84-200" 100 20-200 50-31. -
my/l - $0-100 300 20--150 50200
mgh - 25
mg 0.42
0.5
N_u.v.n'w" m
NMP/100.m!
mg 0.2 0.5
mght 1.0
mt 5.0
mit: 10
mgh-: 0.02
mg - 0.025
mgh -0,
mgi 0.1
my




PARAMETRO
R

SUSTANCIA

ACUACULTURA

ESPECIE

UNIDADES

LANGOSTINO

CAMARON

MOLUSCO
BIVALCOS

Color

VERDE AZUL VERDE

om

15-25

Transparencia
Turbiedad

Unidades de
furbiedad Jackson

18-34

26-30

15-30

Tcmggmum
[ pH (00OK1)

7.0-85

15-88

Solidos .
ndidos

Sdlidos disueltos

Onxigeno disueito
XXX}

-75% del nivel de .

_saturacién

60 .

[Saiinidad.

12-14

27-3%

23-38

Alcslinidad

150

alnio

oiojo]—

NMP/100 mi

14, 110 més del 10%
musmmmdob-
dedd -

Coliformes
loubs

mg/l

70, nomasdulms

dela mumu debe d¢

ser ma) Jorde 230

Aluminio -
Cailiill

Ansénico

Badlo

Cadmio

-0.005:

Cromo
nexavmnlo

[Cromo trmhm B

-0.008

0.008

Silicatos -

FUENTE. DIARIO OFICIAL DE LA FEDERACION, 6 DE NOVIEMB
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Notas: -
§. 1 nive] de estis sustancia se obtuvo de multiplicar fa toxicidad aguda reportada par 0.01.

i.1a i pfcunm penistencia, hiose t8cidn o riesge de cdneer, por fo que debe reducirse a un minimo la exposicidn

humana,

1. £1 nivel ha sido curapoladc mcdmnlc ¢t empleo de un modelo mnlcmllim, por lo que en revisiones posteriores podrd
ser modificado a valores menos csmc(oa

1V, La slcalinided nulural det mrpo de agua no debe ser reducida en més de 25%. cuando ésta sea menor o nguul 2 X0 mg/
10 deberdn ndmmm reduccionies inducidas,

V. il cuerpo de agua debic ds estir libre do tanclus atribulbles a aguas residuales u otras descargas que:
1.- Formen depdaitos que las ¢ isticas fiscales del agua; E .
2. Contengan mnlcna flotante como particulas, accites u ouo- muluos que den apariencia dcugudohu, :
3 Produzcan color, olor. sabor 0 turbiedad; o - '
4- Pmpkkn vua acubtics lndeuble o dungudcblz

Vi P.n rup conlinuo de Jos suelos, e agua contendré como mximo. 0.Img/ - de berilio, exceplo para ¢ caso-de suclos
alcalinos y de texiurs fina donde se pucden lplu:nr mnten‘mluncs de hasta OSmx/I v

VI L.os datos indicados pars BHC Invnlumn ll mezcla de isémeros a8 ¥ B

VIII La toxicidad qudn pm omamsmu de n\u dulce mulnpﬂcadl por 0.0! lnd:c- que. |I conccntuclén de doroalquil
&sieres no debe ser mayor [} 2 . 8mg/l.

CXla toxicidad .‘udl para omnlsmos de agua dulce muluphuda por 0.01 indica que la concentracion de éucru del ﬁado
ftflico no debe ser wprm 3 ooow mg/t. ;

. X la loxkldu qm pm organismos dc o marim mulliplomla por 0.0 lndnu quels mmcnlrmén de énem dcl dido”
Mlhomhbomumw-oomﬂ/l . ) N

XI Pn lilp de cultivos semsibles al boro, cl uun commdrl como miximo 0.7 mg/l de eats mslmdo. mcp(o pm otros
cunm m n Mn npum maﬂnlrldom de lusla mg/l ;

Xll. h mmmu%\ pfondlo de -i diu dc uu wmnm, 10 debe exceder este nivel, més de una wz cm 3 onoo

XIII locurmucidn pmmeduode udmuode‘dtu cnu/l nodchccmhrm&da ummm..lmd valor
n.ﬁkoh Inbhm ecuacion:

Cd (ug/l) = £ (0.78524(n dureza)) 3.450)

Durm *mg/l como CACO, :
‘Xiv.La mnunmmdn pmmcdm de una hora de esta susuncln. 10 debie cxccdcr cm nhcl mds de \ina ver cada 3 abos.

XV.ia loxmdad qudu de clorobe nrenoa mulﬂpludda por 0] !ndkl quc fa tonce ntmidn de éston {excepto diclarobencenas)
00 debe nr :upevior ) O.MSO mx/! para pm«eyr & los oryntunoc de n.un dulce :

, - XV h loxkldu lp‘l de cloroh pan organism % agua maring mulvplmdn por 001 indica que & concentracicn
de 4.40. (cmpm d&cfontemm) e au er wpmot # 000160 mg/1. -

XVil. 12 conccnlmidn pmmcdw da tohre dc 4 diss on n,/l m debe exceder mﬁ de una ver cada 3 ahos ¢ valor
numérim de ta wiguienie ccuark‘m' .

Durezs = mg/I como €aCo3
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u (kg/l) - €

Durers = mg/t como CaCod

{(0.8545s(In dureza))-1 465}

XVHL Los organismos no deben exceder de 200 como nimera mis probable en 100 milititros (NMIP/11¥ m1) en agua dulee
o maring, y nh mis del 107 de las mugsiras mensuales deberd exceder de 400 NMP/100.ml.

XIX. Los sdlidos suspendidos (incluyendo sedimentables) en combinacidn ¢on el colnr, no deben. reducir la profundidad de!
aivel de compensacién de la Juz para fa actividad fotosiniética en mAs dc 10% a partir de) valor natural,

o
XX. Uste nivel considera el uso dcl nuua bI]O mmlmones medm dé textira del such, velocidad de inBfteavion, drenaje,
1dmina de riego empleada, clima y tolcrancia de los cultivos a las sales. Desviaciones considerables del valor medio de estas variables

pueden hacer inseguro ¢f uso de esia agua.

XXI. §.a toxicidad aguda de dicl

de agua dulce mulliplinda por 0.01 indica que Su concentracion
no dcbe ser wmdor a0, 116 mg/h. P o = . ;

XXII la mnudud agudn dc mtlomenlcnm pam omnlsmos dc qua numml mumplomlu pur 0 01 mdlrn quc sy wnwnlmlbn
10 debe ser superior a 2,24 mg/)

XXM 14 toxicidad nuuda. de dinitratoluenos para rganismos de sgua dulce. multiplicada por .01 indica que s concentracidn
no debe ser superior a aoon mg/l. ’ ’ ; :

XXIV u loxicudad ngud- de dlmlmlolucnm pm ovynhmus de a;ua marina muhiphcuda pnr 0. 01 mdmn que su concentracidn
no debe ser superior a 0.0059 mg/l.

. XXV, Los fosfatos ioiales. mpdidos como legforo. no dehurﬁn uxcedcr dc 09s mg/i 1in influcntes a lagos o entbalses ni de
0025 mg/! "deniio del lago o embalsc, pare prévenir ol dcnrrollu de esf o} gicay | bles y para ¢ lor Ja cutmruacu‘m

acelerada,

Para el caso de i y arroyos, se permitirdn, mllmionu de hasta 0.1 mg/l..

XXV La conmmnén total de. gases dnmnm o, dnbe er wpcnur | IR} vem |I vnlqr de sulunnbn de las' condicionus -
hndmulim y atmoslérices prevalemes .

Dureza = mg como CaCO;

* XXVIIL La 16xicidad agude dé N- mtmuminas pau omnim de ugua ;-
dukce multlplluda pnr 00! mdwa quic su mnccmmibn no. dehe ser supcnor 2 0.0585 mg/l

o XXX, IA xi idnd aguda de N 0 ! i pnra ‘r pismos de ngua mnnn- muluphcadu porom {ndua quL s umu.mmmn
na detn st wpdm a JJ mu/l Tl ) Lot
XXX Fm oxlgcnu Jisuci lms mve!u- blecid dcbcn iderary  como mlmn\os

-XXXL Pnru el polenunl de mdmacnn (pil) lm mve!u ‘“; id _dcben : eomn mlmmy mlumnt.

xx)(ll ho podr.i lmlwrvummmcn 4y ul)’ idad d‘c‘[‘rll.‘ ' mmu tmc clvnl( namml 8

i XXXIIL h mm:culrlmin de plata 0 »l/l no dcbe cmdu \lcl wlor S ‘
numéric cMo pnrla ! ccwidn

R



Ag (HQ//) = e((1«720t(|n dureza))-6.52)

XXXIV. La concentracion promedio de plomo de 4 dfas cn gg/) no debe exceder mis de una vez cada 3 ados el valor
numérico de Ia siguieate couacitn:

Pb (ug/l) = gl(1:273s(n dureza))-4.705)

Dureza = mg/l como CaCO;

XXXV. La coscentracion de sdiidos disuelios que a0 tiene efectos nocivos ¢a ningiin cultivo es de 500 mg/), en cultivos
saasibles o8 de entre 500 y 1000 mg/l en muchas conschas que requisren de manejo especial ¢a de entre 1000 y 2000 mg/I y para cultivos
de plastss tol en suglos p bles cs de entre 2000 y 5000 mg/), requiriendo de un manejo especial.

Por otra parte, para 1a cosecha de (rutss unubm. IQ lhldn de Abmrddn de Sodlo (RAS) debe ser ‘menor o fgual que 4y
para forrajes o} RAS podré estar cotre 8y 18, -7

.. XXXVL 1a concentracion promedio de zinc de 4 dlas ¢n pg/t o debc exceder mh do uns ve cada. 3 unoc el.valor
Mmérico de ls Mguiante scuacidn:

20 (ug/l) = HOMTIetn durase))-10.3604)

Dira = q’/ﬁ)w‘c‘a'eo, ‘
Pinle immlén de Iﬂ llbh mm " tolml " cum quet.

) Los aiveles estén nmhnummh
l)hmhhduﬁuwﬂnym'mchmmmaunwduhlcotmpmdumannhasido
dstarmiaado;

¢) En los cesos s que hwhmmoMom cnluqucuuublmn louivcluupnmun némero
anmllmhmm '

-€) Cuando Lo nlmnh » mimm OMeNC 18 encvantre oA Ta culu\u conupuhm ol pmmro o lulllnch, '
satanderd que Ls misma 29 aplics 8 1088 los iveles correapondienics ol parmeLro o sustancia de qua se inaic. Cuando dicha
nﬁunclﬁ Sparezca on Wn olre m " omﬁm w upllrm llmludh Y nlvel en upecmm

") NORMATIVIDAD



2,2 NORMATIVIDAD A NIVEL INTERNACIONAL

En Estados Unidos. por decreto presidencial Nixon crea la Environmental Protection
Agency (EPA) con el objeto de coordinar lodas las actividades -del control de la
contaminacion a nivel Federal, en 1972 se pubhco la pnmer Legnslacnon Federal que .
afectaba el tratamiento de agua residual, eslo fué responsabmdada de ia Nalmnal Pollutanl
Discharge Elimination System (NPDES), la cual permntia al Gobnerno Federal la obtencnén’
de los datos necesarios para determinar la magnitud del problema de contamlnacrdn de
aguaresndualysefreponadosala EPA,

DGbldO a qua la EPA fué creada ba|o decreto presudencral en la década de los 70 s esta
adqunore la mponubihdad wWa sobre el control de la contammamén en 1977 emite °
una serie de togulocnonos fedorales para controlar todas las actividades de contammacaon
on agua rwduul En Enoro de 1981 el Premdente Reagan revione la tendencla del control
que tonla Ia EPA a mvel Federal y son creadas oficmas estawes las cuales son .
naudmonto las oncargudas de controlar y regular las amvudados de oomaninacnén

A nivel todoral la NPOES a emntido una serie de normas para los’ drferontes tipes de-
mdumas Como se mneiono antenomxenle las orcmas estatalas son las oncargadas de.
controler y rogular a las lndustrias que se encuentran dentro de su junduccmm tomando
como. bm la nommatividad a nivel federal y ademas uenen la. autondad de anexar
parémetros quo pudman afectar el equhbno ocokbgnco En el Céd|go Fodetal de
Rnwlwoms de EU (Code of Fedoral Rogu!auons CFR) Ne 40, pams 400 a 424 se
oncuontran las tablas con los hmnm méxnmos permnsubles

€ Cédooo Fodem! de Rogu!acloms de EU (Code of Federal Regu!ahons CFR), publica
los Modos de prueba que se deben uhhzar a riivel federal para la determmamon de
'conlammantos ver tabla 2 4.

NORMATIVIODAD 3.



PARAMETROS

"REFERENCIA {# METQDO.Y PAGINA))

Y EPA{1)| -METODOS | USGS.:
UNIDADES (pagina)| ESTANDAR @)
1588. ED.
acteria .
1.Cofiformes fecales { nimero MPN | tubo'§; ‘d;!qciéq 3, o filtracion 132 908 C
por 100 mi) an membrana{ MF), un paso.
_‘2‘Cohformo_s fecales en preasn-- IMPN .ltubo 5, dxtucioﬁ 3,0 MF. un. 8 0050-77
cia de cioto mlmérol 100 r-il ) pjso ‘ k
3 Coliformen totales { nimer - {MPN : tuba § , dilucién 3, o MF, uno
par 100 mi ) 0 dos pesos. -
4.Coliformes totales ‘en‘presen MPN . tubo 5., dilucidn ; o' MF, con 108 S09A B.0026-77
<ia de cloro ( nimero /100 ml ) -miqdocirhiinto ' 114 908 A _
5 Focaln :!roptccocun { numoru MPN tubo 5, dilucuén 0 MF 0 111 909 (A+ A 5¢ )
pori00mi) “|ouenta en placa. ¢ 139 B10A
13| 9108 | |8 008677
L w | e0c.

FUENTE CFR CAPlTULO‘O PMYE 100, NUUODE 1N1

) WM w 'w Wnl

(") Gromeon, PE . v\ N Mﬂh for Comvmd Anaiysis of Aqudn wmwmm Smpm Gdogncd Survey .

Enmi MNW&

Techniques o Woter Resouces mvm;.ma Chager i me'vm ‘




PARAMETROS REFERENCIA { # METODO Y PAGINA ) -
Y EPA | METODOS | ASTM UsGs
UNIDADES 1974 ESTANDAR *9)
" 16th ed,
1.Acidez como CaCO3 mg/l, electrométrico y punto final .306,1 | 402(4.3) | 1087-82(E)
de fenoftaleina. ) o
2 A alcalinidad como CaCO3 g/, alectramatrico o titu- [ -310,1 D 1067-82( B ) | 1-1030-84
lacion colonmetnca aph=4.5, manuol 0 automatizada. 3102 I-2030-é4
3, Alummlo total mg/l dlguuén sogulda por
Y alplraclén directs. 2021 1-3051-85
. AA harno de grafit” 2022
| 2 Amomaco( como N) mg/l dastllaclbn manual aphde
95 loqulda por:
. Nmmanon 302 | 4178 | D1426-79(A) | 1-3520-84.
* Titration w02 | a0 | 1
* Electrodo - 303 | 417EGF |puzsio)
* Phanste automaiizado. ... 3501 | 417G | De79(C) | 14532-84¢
P Anumonlo totul mg/l ‘digestion seguida por :
'AA npnacldn dlrccta 2041 303A
* AA horo' de grafito ,’2042 304
F.Auﬁyico fotal mgil. digestion seguida por -
* AA hidrurgs. 208.3 D2972-84 (B ) | 1-3062-84
"+ AAhomo'de graMo 208.2 o
* Colonmetrico. " 2064 D2072-84(A) | 1-3060:84
P’ Berio total mg/l. dlgenlon segulda por
'AA nplrtclén directa. 2081 1-3084-85
* AA homo de gramo 2082 ‘
) Banho total g/, digestion sagmda por
* AA sspiracion direct. 210,1- D36AS-84( A ) | 1-3095-85
*AA ncrno de grnmo 2102 ‘ ‘

FUENTE: CFR, CAPITULO 40, PARTE 100, 1 JULI0 OE 1991




PARAMETROS REFERENCIA ( # METODO Y PAGINA )
y £PA | METODOS ASTM USGS
UNIDADES 1974 | ESTANDAR {*)
") 16th ed.
9.Demanda Bioquimica de Oxigeno{ DBO } mg/ 406,1 507 |-1578-78
10.Boro total mgh, colorimetrico. 2123)  404A: 1311285
11.8romo mgit, volumtrico 320.1 D1246.82C | 1-1125-84
12.Cadmio Iotal mg/l; dlgeshdn ‘seguida por '
*AA aspiracldn directa. 2131 303A6B DI557-84(A0B) | 1-3135-85
. AA hormo de grafito . : 2132 204" ‘ T | raraees
“Colorimdticio. 3108
13._QIICIQ total mg#, digestion seguida por: v ,
*AA aspiracién directa. 251 303A | DS11.84(B) | 1015285
* Volumétrico. 2152] anc | DS1B4A)
14 Domnnﬂa de oxlgeno bioqu!mlco caibonoso {507 {5e8) ' '
(caoD) mght '
15, Dsmanda Quimica de Oxlgeno( COD ) mghl-
* Volumetrico 4101 1-3560-84
*. Espectrototametria 4104 1:3661-84
16. Ciosuro mg/l ’ o
. Volumélnco( nitrato de plata o de mercurio ) . 2253 407 AB -] D512-81(AB ) 1118384
-* Colotimetricio, as2| 4070 12167-84
17.Cloro-tota! rmauar mg 301 4d8c D1253-76A
18, Cromo VI disuelto g/ 2184 3038 1123084
19, Cramo total mgl! “digestion ugu:ds por ‘
* A aspiracion directa. 21811 303A | D1687-84(D). | 1323685
* M traccion 2183|3098 ‘
* MA hormio de grato 2082| 304
20. Cobalto total migl!’ digestién seguida por ‘
M sepiracion drects. 2191 | 203A6B | D3556-84(A08) | 1-3230-85
A homo de grafie. 2192] 04 -

'FUENTE: CFR. CAPITULO 40. PARTE 100, 1 JULIC DE 1681

M
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¥
i
o o) REFERENCIA (# METODO Y PAGINA )
S v EPA | METODOS ASTM usGs§
UNIDADES ., 1 1974 | ESTANDAR: 2
e ) 16th ed.
. Jprcoop , L i :
"i pou g v WM i
i 'Colorlmétnco(ADMl) 1104 2040 " 5‘ ‘
| cputhocobate” 110.2. | 1y 204A. o, .mso,-q?
% N Eppoctromdtrj‘gox' ST me 1103 2048 el : "
22 Cobro total mgh!, digwlén seguuqu por Gt sy e »f
‘AAqsplmclén directa, - 1230, (- 303 A¢ B, ,Dm“-MDoE) !4270-&5
'Ml}omo de grafito | 220,2 304 S v ,"
23 Clanpro totql m\gll dntnlacibn manyal con et .
dicloruro de magnesio ndumo PO, I St ‘
* Volymétrico. | | w2 4120 :
: Elprctrofotometrla 1| 3353 DAABH2(M); ,namagl
&4 Cianira dngqmbln plra ¢loracion mg/i v ‘f
| dm}u{:&m ; o} , Coe !
! seguido pormrlmmico npoctmtotomdtls 361 #12F .| -ox0eRUBy | -0 o
‘ 25 Fluoruro fotal mg/l, 'doqtﬂlclép mnnual } B e {
O Euc{roao 3402 |  413C | DUTRROUANfi s
.coloylmttrico(ADMI) 340,3,1, ¢ A13 Ened s oni R
't “om il mg/) digeation sfqu!dlpyr o c o %
z‘ M.ppsracmn dmcu oo 2312, |1, 303A 100 ut
1| taanpinode gmﬂto SRR I s |22l 04
‘i e Durql total como clrbonotodocnlmom . .
1 'Coloﬂmimco nutomntludo { -} 130.4 "
: : B et | 1302 DA136901 s |
’l . o ‘ o .iﬁ‘.z:‘b{i‘u‘."wg.,;Cf‘»"
o nluctsodo automouzldo‘ e § 1 1501 423’ D1293-84(A) -

W e

-rU!N?! CHR CAﬁTfULoio PRATE 06,7 JULIODE 1991 5, -

AT B

el




——— e N
PARAMETROS REFERENCIA ( # METODO Y PAGINA )
Y £PA | METODOS ASTM UsGs
UNIDADES 1974 | ESTANDAR (**}
*) 16th ed,
29, Iridio total mg/l, digestion seguida por:
*AA nptracién directa, 2351
* AA hormo de grafito ) 2352
30 Hierro total mgh, dm«tién seguida por: ) o
*AAaspiracion directa, 2961 | 303A 6B | DI0BB-BAC 6D ) | 1-3381:85
* AA homo de grafto 262| a4
1. NnrOoono total kjoldnhl( como N ) mg/l, digestién 'y
destilacion uouldo por:
* Titration. . 313; 417D D3580-84(A)
* Nesslerization 13| 4178 | D3600.84(A)
*Electrodo - 13| WTESF
“*Fonalo automatizado - 311 ‘ 1455178
*Digestor umiautomntmdo ' 3812 03890-84(A)
“Fotenciometris 3814 DIBO0-B4(A) .
B2, Plomaw mull dum uguuda por: .
* A aspirecion directa. 200.1] 303468 | D36S0-84(AcE) | 1-3300-85
* AA homg do grefito 239,2 304
Mognulo toul rwl mmnon seguids por:
* AA aepirecidn alrm 27 1-4454-85
_ Mengenesio total mg/), digestion seguida por: T
AA npnucién directa. 2431
* A homo de anmo 23,2
Mucuno tota) mdl
+ Vapor flo, manial 51| 303F 1-3402.84
* Vapor frio. automatizado. 2452
C

'FUENTE: CFR, CAPITULO 40, PARTE 100, 1 JULIO DE 1981 *




PARAMETROS REFERENCIA( # METODO Y PAGINA )
Y EPA | METODOS ASTM usGs:
UNIDADES 1974 ESTANW **)
) 16th ed.
38. Molibdeno total mg/l, digestion scgulda por;- 2461 303¢C 1-3490-85
* AA aspiracién directa. 2‘6.‘2 304
* AA horno de grafito
37, Nickel total mg#, digestion seguida por:
* A atpiracion directa. 2491 303A68 | D1886-84(C 6 D) | 13499-85
* AA horno de grafito 2462( 304 - R
38 Nitrato ( éomo N) mgf 3251 D9g2:71
t: \Nitrato-Nitrito ( como N) mgh- 3533 osnuﬂ B ) l4645$4
Nitrito ( como N) mg/ 3541 01254-67 B
M. Grnn y ncoltos totalu myl O)auccusn '
ravimetrica. a31|  B03A.
42 Garbon arganico totel mg/, combuutléh u oxidacion; 41‘9.;‘1“ S Dwumoa)
3 Ntrogeno arganical como N ) g o
NT( Par. 41 ) - Nemoniacai Par. 4 ) 12
MOnomm(comoP)wl maodowuuo
schbico. w| g
* Atomatizado’ 51| 4
. mlk’ [ *‘2
[ps. Ovmiotoal mg, digestion soguide por: - o
R M upmim m- 2251
- M horno de graMto - 252
Odgcno Dluuono mgll, por ol‘ctrodo ) aooz
7 thl mgll dm ugum por
k . anim:lbn dinm =




PARAMETROS REFERENCIA ( # METODO Y PAGINA §

Y EPA | METODOS |  ASTM UsGs |
‘UNIDADES 1974 | ESTANDAR ()
| 16med.

t: Fosforo siementsi mg/, pof cromntomﬂo de gn
Fosforo tolal mgll dlcu!ldn unuldo por

+ Reduccion eutomatizada de Ac. Ascorbico 51| 444G . 1-4600-84
* Digeetor emisutometizado wsa|
#1 Plumo toul mM dlwldn ngmdn por
Y npluclbn directs. : 25611 303A
* A homa de orm 2552 304
%2 Potmo totsl myl ciuﬂOn muidl por :
* M sepiracion diracts. v 25811 303 1-3630-84
. 4iidos toteies Mgl gravimitrico & 103-108 oc: 1903] 200 1375084
, 80iidos disueiioe mgl, graviméicoa 1800C. | [160,1] 2008 1760-84
,mmmuum grevimetrico » 103 -
108 0C con un prelevedd. 1002) 209C - 1-a762-84
.mmw, @avimitrico 1805| 200€ ‘
0 volumdirico
7, vum mdl grwlMco 160,4 1:3753-84
nwomtm wonum-m ‘
‘Meprasdndrosts. 208,
* M hemo de oo 2082
. Rutenia tots! ™, Midn saguida por;
* AA sopiracidn directs. 71| 303A
°Mmam o 072] 4
) ldlmo ol M. digeetidn seguida por :
 '“"°"‘°“¢""‘°,, ‘ 2702 304
'* AA hidriros. 2703| 303E. | D3BER-84 (A )| 1-3867-84.

1, summw 0.45 mlcron ﬂmeién uoumpor o
* colorimalia R “larwa] 4ascoo| Dese80(8) ) 170084
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PARAMETROS REFERENCIA ( # METODO Y PAGINA )
Y EPA | METODOS ASTM UsGs
UNIDADES 1974 | ESTANDAR *"
) | 18thed
2. Plata total mg/l, digestion seguida por.
* A espiracidn directa. 2721 | 303A08 +3720-65
* M horno de gramo 2122 304
-8odlo fotal mgll dlwtlbn seguda por: '
'AA aspiracion directa. 11| A 1-3735-85
Conductvvldad eléctrica micro ohmslcrn 8250C - 1201 205 ' D1125-82 (AY] 1-1780-84
5. Sulmo como SO3 mg ‘ '
gmimomca 37531 426A08 | D516-82(A)
* turbidimetrica 3754 D516:82 (B)
+ Suituro como s, mgh. v o
: volummlca are1] 4D 1-3840-84
* cohrlmﬂrlco { szul de matiléno ). 3762 427C =
7. BuMocomotoa mgil, volummfco 3771  428A | D1339-84(C)
Surhcmm mgi, colorimétrico ' 4251| 5128 | D2330-82(A)
o Tomperature o, termomtrico 01| 22 ‘
70. Talio total g/, digestien seguda por 1] 303A7
-« WA mapiracion dirscte. 2782|  30e
* M homa dt Mo
7. i (out mgll dwm mudo por
* A ospiracidn directa. 2821| 03A 1-3850-78
'Mnomougumo : 222 204 o
I72. Titanio totel mg/, diouﬂbn ugudl por ‘
"¢ A\ aspiracin directa. 2831 303c.
* A horno de grafite 2321 304
73, Turbides, NTU, Nephelometric. 01| 214A | Disses

FUENTE: CFR. CAPITULO 40, PARTE 100, 1 JULIO DE 1901 *




FUENTE: CFR, CAPITULO 40, PARTE 100, 1 JULIO DE 1091 -

PARAMETROS REFERENCIA { # METODO Y PAGINA )
Y EPA | METODOS UsGS
UNIDADES 1974 | ESTANDAR "
“ 16th ed.
74. Vanadio total mg/), digestion seguida por:
* AA aspiracion directa. 268,1 03¢
* AAhorno de grafito 206,2 304
75. Zinc total g/, digestion seguda por
* AA aspiracion directa. 2891 | 303A0B. | -D1891-8(C6D) | 1-3900-85
* AA homo de rafto 269,2 304 .
* colorimétrico ' 3z c




PARAMETROS NUMERO DE METODO EPA
Ge GC/MS HPLC
JAcenafteno 810 625, 1625 610
cenaftileno 610 625, 1625 610
criolin 603 624, 1624
Acrilonitrilo 603 624, 1624
Antraceno 610 625, 16825
602 624, 1624
encidina 625, 1625
nzoantraceno 626, 1625
o (8} Antracenc:. - 625,.1625
nzo (5) Pireno ' 625, 1625 k P
o {g.h.)) Perleno 625, 1625
0 (k) Fluoranteno 626, 1626 -
Clofuro de bencilo.
erzi buti falato 625, 1626.:
is (2 clorostoxi) metano.: - 625, ,16'25:‘:“
(2 - cloroeti) eter 811 625,125
Is (2 - etihaxil) Ralato. 606 6251625
romodiciorometanc. 601 624, 1624
Mromeforma ' 601 624, 1824
Jromometana, 801 : 624, 1624
4 - Bromafenilferl eter 81 - 1628
\ ' 60,1,*_' -
601,002,
oros o1
) < Cloroutivinil eter. 601
A

“FUENTE: CFR, CAPITULO 40, PARTE 00, 1 JULIO DE 1901,




o L
PARAMETROS NUMERO DE METODO EPA
Gc GCIMS HPLC
loroformo. 601 624, 1624
lorometano 601 624, 1624
- cloronafaleno 612 625, 1626 -
- clorofenol 604 626,125
- clorofenifenileter. 611 625, 1625~
lyuno 60 625, 1626
0 (a.h) Antraceno 610 826, 1626
leromocloromelano. 601 0'2’4.1624
1,2 - diclorobencano. 601,602,612 | 624, 625, 1625
1.3 - diclorobenceno. 601,002,612 | ‘624, 625, 1626
1,4 - diclorobancenc. 601, 602,612 | ‘628, 1624, 1625
clobencidina’ " 626,1626
nclorodbﬂoromouno. ’
1,1+ dlcloromno 624, 1624
1,2- diclorostano 624, 1024
11- alcloroumo L 624, 1624
Trans - 1,2 dicloroeteno. 624, 1824
[p4 - drotnal. 625, 1625
1,2 - dicloropropanc. 024, 1624
ll-13 dk:loropropono 624, 1024
unn-13 - dicloropropenc. 624, 1624
HM , 625,1625
4 - dimetitenol 625, 1626
metiiteisto, 6251625
i-n-butiRalato 808 625, 1626
-octiiRaleto 606 625, 1628

.
'FUENTE: CFR, CAPITULO 40; PARTE 100, 1 JULIO DE 1991




PARAMETROS NUMERO DE METODO EPA
GC GC/MS HPLC
2.4 - dinitrofenol. 604 626, 1625.
2,4 - dinitrotoluno, 609 625, 1625
2.6 - dinitratolueno; 609 625, 1626
picloridian
tilbenceno 602 624, 1624
luoranteno 610° 626, 1625
Woreno 610 625, 1625
aclorabenceno. 612 626, 1625
lorobutedieno. 612 626, 1625
lorociciopentadienc 812 625, 1626
cloroetano, 812 625, 1625
deno (1.2,3 - ¢d) Pirano 810 625, 1625
orons . - ‘600 625, 1625
Ioruro de metiieno; 601 624, 1624
- meti - 4,6 - dinilrolenc! 604 626,1626
"o, 810 825, 1625
jtrobenceno 809 825, 1625
- itrofenol. 604 6251625
- nitrofenol. 804 625, 1625
- nitrosodimetioming. 607 825, 1625
- itrosod - - W « 607 625, 1625
\ -nnmodmmumlm 807 625, 1625 -
22- oxlbh(iclotopfopnno) 611 625, 1625 .
PCB - 1016, 608 825
8- 1221, 606 626
8-12%. 608 625 -

FUENTE: CFR, CAPITULO 40, PARTE 100, 1 JULIO DE 1691, -




N R g
DR RN
PARAMETROS' NUMERO DE METODC EPA
ac GC/MS HPLC
C8 - 1242 608 625
B - 1248 808 625
C8 - 1254 808 625
5CB - 1260 608 626
taclorofenol. 804 - 825, 1625
enantreno. 810 626, 1626
ool 604 625, 1625
ireno, : 610 626, 1625
23,7 8 - Tetraclorodibenzo - P - diokin 63
1,1.2,2 - Tetracloroetano. - 624,124 -
sraciorosten. 624, 1624
olueno 624, 1624
2.4 - Triclorobencenc. - 624, 1624
1,1,1 - Triclorostano. 624,162
1,1.2, - Triclofoetano. 624,164
Triclorosteno. 624, 162470
Triciorofuorometanc.: 624
4.6 - Triclorofenol, - 825, 1625 .
Fioruro de Viniio. 62‘4.( 1}62'4'
——————

) UbEPAWMCWMdWﬂmW* 1979

(")MMNMdQOWdMWW mwww o

FUENTE CFR. CAPITUL(NO PARTE 100, 1 JULIO DE 19901,




Los métodos de prueba que se consideraron en la realizacion de este trabajo publicados
en Estados Unidos son:

- EPA 4131 "DETERMINACION DE GRASAS Y ACEITES"
EPA 410.4 "DETERMINACION DE LA DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO"
- EPA 350.2 "DETERMVIN'ACQON‘DE NITROGENO AMONIACAL"

- STANDARD METHODS “18*EDICION (SM 18th) 5520, "DETERMINACION DE
GRASAS Y ACEITES" - )

- SM18th 5220, "DETERMINACION DE LA DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO'-
- SM18tn 4500-NH; B.E,"DETERMINACION DE NITROGENO AMONIACAL'

Estos métodos se encusntran en ol apéndice D.
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CAPITULO 1l

TIPOS DE PROCESOS DE TRATAMIENTOS
'DE AGUA RESIDUAL




ll.- PROCESOS DE TRATAMIENTO DE AGUA

independientemente de su arigen, el agua una vez usada, y transformada en agua residual
es vénida a los sistemas de drenaje y coleccién para ser finaimente descargada en algun
rfo u ofro cuerpo receptor. Donde al entrar en contacto con factores fisicos, quimicos y
biolégicos propios del receptor empieza & sufrir una serie de transformaciones
indopendientes de la actividad humana, que dieron como resultado final, hasta hace
relativamente poco iiempo su puriﬁcacién natural. Este fenémeno es conocido como
autopunﬂcacnén de las corrientes y | es el resutado de fa accion conjunta de fenémenos

fisicos, quimicos y bioldgicos.

No obstante esia capacndad de autopunﬁcacuon tienen-un limlte por encima del cual el
cuerpo receptor ya no recupera Sus condiciones originales, lo. que da lugar a la
contamlmclén resuitado de la gran cantldad de contammantes que se agregan al agua y
que transforman, pnulatmamente ios rlos en drenqe a cielo abxerto

Como anomatwa para resolver dtchos problemas y ehmlmr del agua los oontammames 50
ndearon a pnncspnos de siglo, operaclonu y procasos cuya caracmistica fundamemal es
aoelerar los procuol nlturllu

Los oomﬂmnantes pmonm puoden ohmmlm por modtos fisicos, qufmxcos y buoléoms.
canoproammmommno mmludmmsconmmom Elobjo«vo
principal es of de qmtlrleo contammmm hasta teneries dlntro de’ ciertos Mmttu quo se
comudom uouros para Su- posterior delcarga Los partmetros y sus Ifmxtos vana
dopondor del tipo do prouso de donde provonga ol mua Asf por qemplo se enlistan @
continuacion una sene de tratamiontos y el parémetro que se estaria removiendo:
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TIPO DE PARAMETRO REMOVIDO
TRATAMIENTO
Desbaste Sélidos en suspension
Mezclado Sélidos en suspension
DQO
SAAM
Sdlidos disueltos
sam on suspension
DQO
Sedimentacion sam ndm\ombm
Flotacion Saiidos en suspention \
“Filracion Miaorginiubwm
Adsorcion DBO -
Lodos activados DBO o
Los sistemas de tratamiento comprenden bisicamente cusro e1apes principeles.
PARAMETRO REMOVIDO -
Métodos Fisicos - Soldoe mm
DO (M) '
DQO (parte)
Métodos Quimhoo Sdlidos m
Métodos Fisicos . Sllu :
Mitodos Quimkm DBO ;
‘ Mon‘as
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PRETRATAMIENTOS

Antes de un tratamiento propiamente dicho, las aguas se someten generaimente a un
pmrltamwnto que comprende un cierto numero de operacuones fISICGS 0 mecanicas.
Tiene por abjeto separar del agua la mayor cantidad posible de las matenas que, por su
naturaleza crearian probiemas en los tratamientos pomﬂom

Las operaciones de pretratamientos son;
- Dilaceracion

Enmmmmmmymumm
dotmmpmm Enmm..m.lmﬂw%dnm
mmmmﬂﬂmmmm
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- Flotacion
- Neutralizacion
- Filtracién

NTO SECUNDARIO

Su princapal ob;euvo esla de reducir las ooncentraclonas de materia orgénlca dusualta y
coloida! que no se elimmaron en ol trstamiento primario.

Este tratamiento puede comprender (os siguientes métodos quimicos y/o bi
. Tntamnnto Anuréboo
- Tratamiento Moblo
= Oxidacion - Rodwclén

Se emplea cuando se requiere reducir i cam_oudn “,Wﬂmﬂ,wm ylo .
qunmmdminmuvmdomm)mm“w
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- Ultrafiltracion

- Qsmosis Inversa
-Membrana de Diafisis

- Cloracién y Qzonizacion

Qtros procesos de renovacion terciarla de aguas residuales tales como la destilacion, ia
exiracion por solventes y a separacion por espuma tienen aplicaciones especificas.

PARAMETROS INDICATIVOS DE LA CALIDAD DEL AGUA

En el PLAN MAESTRO DE TRATAMIENTO Y REUSO DEL AGUA do la DIRECCION
GENERAL DE CONSTRUCCION Y OPERACION HIDRAULICA publmdo en 1981 uno
dolosmncupnbtotwvoultgopluouuhmnyorputodolnpunquuutlhzaen
Iumdwmuomtrm Tel truma\topuodo urmuy snmplooroldwmnte-
mlqowomunﬂmcuuﬁuwwmﬂmfbnumuomm Aetunlnmte
ummﬂi:mdompotdoonnmﬂmqmmmmmlmdo
uﬁdnddolm mmmmmindummmm:mm
‘mmmymm-uwmam mummm-dtme
mmmmwm owmmmmnwwm.woma
tubudndrmymm Pammwwm“mmm-umauna
;momaumm uumummhmmm
mlptonodonlnwm.clmdomquimbudomwmmu
mMMMummwwumwmmmw
fmmtmmmmtrmmmmmumm
‘mummvmpnlo'powyhvmqun.mhmyum
mmﬁvoootc
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Ha sido dificil establecer criterios y patranes de control a todos los casos por que existe
una lacalizacién muy variada de las plantas, por que las fuentes de agua son también muy
diferentes, asi como los pracesos y las necesidades de establecer un determinado tipo de

control.

Los contaminantes atribuibles directamente a los procesos industriales pueden dividirse en
F islcos, Quimtcos y Radmctwos Los criterios y los patranes narmales para el contral de la
oontammacuén basados en las recomendaciones del Commitee On Water Quality Cntena
que actia através de sus subcomiles, pueden ser examinados descomponiendo estos
grandes tipos de contiminantes en los componentes mas importantes que los integran.

-CONTAMINANTES FISICOS
- Color

St oo i




Cromo
Cobre
Fierro
- Plomo
- Manganeso
- Fosfaro
- Selenio
- dinc
- Nitratos y Nitritos
- 'Sulfatos 'y Sulfitos
- Cianuros
- Sblidos suspendidos (tolales y voldtiles)
- Sblidos totales (totales y voldtiies)
- Sblidos sedimentables ‘

-CONTAMINANTES QUIMICOS ORGANICOS
- Exractablesenclorfomo
- Sustancias aciives ol azul de metileno
- Aceitesy Grasas
- Pmmduyﬂorblcndas
- Demanda Quimica de Origeno-
mmmmmdomcm

-CONTAMINANTES RADIACTIVOS |

TIPOS DE PROCESOS DE TRATAMIENTOS DE AGUA RESIDUAL



Los métodos de andlisis para cada uno de los parametros listados anteriormente se
encuentran bien establecidos tanto en México cama en Estados Unidos como se vio en el
capitulo 2. Se han desarrollado instrumentos analiticos cada vez mejores con los cuales se
pueden_determinar estos pardmelros.

Desde el punto de vista de contaminacion se tendrian que analizar todos los parametros,
sin ‘embargo, un andlisis completo que comprenda todos estos serfa muy. costoso y en
algunos casos mnecesano por ejemplo una mdusma allmenucua tendria en sus eﬂuemes
pfddlcame la mtsma cantldad de metales pesados que el agua de suministro por lo-.
tanto, es mnecosano realizar estos anélls|s En forma general en la mayoria de las
industrias tanto para regulac&on como para control de sus ptamas do tratamionto se tuenon
que-conocer los snguionm plrémetm pH. ma(ona orginic. (DQO y DBO), nutrientes
(Nméocno y Fétforo). mmna sodimontable (. Sed ), suspondlda (Sol Susp.), e
soiucldn (Sol Dlluokcn) y ﬂohnto (Grlsas y awtos) Esto no quiere decir que los demas
pormuoo no sean 'mponmos, sm emburgo hay que anul:znr cade »nduﬂna y analizer :
loo pﬂimotroa que nos. pucdln proporcsomr mformac&én ulil. Considomdo lo mtonor y
lmllundo m'ormldén proporctonldl por diversos provoodom (HACH Y TECATOR) o0
|mmmormqmmoqmposmmonupmdourautonudocporlaEPApnel_ :
andiisis de DQO (HACH), , NITROGENO AMON'ACAL Y GRASAS Y ACE|TES B
(TECATOR), » docadaé on ol Laborltorb Control odquim moo oquipoo pan pfObe Yy
mmtcenmmdmquuoutuvbuunmpddomym&co
continuacion en forma gonml 30 menciona la lmpomncm de eslos plrinntfon

-DQO Em purimotro mm o forma indwocto Ia camudud de matom oroimc- total que
se encuertra on la muntra en térmmos do la canuded de ouionno nooouno‘ ,
vpan la OXIdIClén a CO, y HzO No se puade d'forenc:ar o dcﬁnlr el tipo 0 tlpos_ :
_do sumnciu orgémcns ya que todao son medicas en conmto ’
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- GRASAS Y ACEITES. La recomendacién de que no haya aceile ni grasa en ias aguas
de suministro pliblico se apoya en que incluso cantidades minimas de estas
susténciés comuniéan al agua un olor y un saborAdesagradable dejan marcas
de suciedad en las mstalacaones del (ra(amuento del agua, en las piscinas, en
los depésnos de agua, en 10s embalses elc. Por olra parte los aceites
recubren los filamentos de las branqunas de los pacas producléndoles asflxna
ain en bajas concenlracnones Algunos aceltes crudos contienen sustancuas
que son. solubles en agua y que resultan altamente téxacas para 10s peces.
Estos tambtén pueden rocubnr a Ias algas y causar su mUerte haciendo’ lo
mismo con el plactén y los orgamsmos que viven en los fondos mannos Las
_polfculas de aoelte pueden doﬂcultar la aeraaccén y la fotos[ntasls Y destrunr la
'wda de los inuctos acuétuoos Cangrajos de un poso de 35 a 38 9 muaren an_ :

,un plazode 18:60 hys. wandoseproduconcormntraclomsdeacentedeSa

50 mgll algo parecudo ocurro en otros orgamsmoo acuihcos poquohos

El acene oo téxuco, espociﬂmpnte para los pi;aros Y otm especies de vida
acuinca conalapoﬂuradolosmmosylamamondﬂosmnme

mcluto dutruye los eompuucos normalos que hulmm la ampermeablhdud al
.gua de las piumas | y o pool

Los' efectoo de la oonllmnadén del aceite 80 dobon en gran medida a los

resaduos procadontoo do Ias ref nmns de la lubnucaén de Ia maqulnana de .
Ias plamas induﬂmln ™ procuos ‘de trlndonnacm dol b0, las
ouohnom oc

- NITROGENO AMON!ACAL E! ‘amonisco es un wbpfodtm do wchoo procem :

“industrisies, 38’ produea en grondu cantidades en la. duulwén de oubon‘
'pnotxmgns, coqmyotmoompuntocutnﬂudoomlﬂabrmén do‘
susiancias quimrus Qe mtorvnmn on los procuos tapiooo do Ia lndudnu
mml y quimuca En duchos procosos sa procura recupom lc moyor pcm de!
amoniaco contenida en el agua rQSIdUII Gue resulta de esios procesos y se’

TIPOS DE PROCESOS DE TRATAMIENTOS DE AGUA RESIDUAL



eleva hasta valores mayores de 1 mg/l de NHj. Los productos residuales
consisten principalmente en amoniaco no combinado, en cianurg, en sales de
tiocianato y en compuestos aromaticos.

Es posible reducir en forma eficaz el amonidco mediante tratamientos
biolégicos, las concentraciones mas bajas pueden ser descargadas en un
planta de tratamiento secundario donde se consuma et amoniaco en el proceso
bioldgico; en los casos en los que no existe suficiente sustancia nutritiva puede
ser necesario fosforo para conseguir una reduc\ciénxefofdiva del amonfaco.

El criterio permisible que impera respecto de la caniidbd de amoniaco que
puede contener el agua potable %8 ha- estlmado en 05 mg/l. El criterio
deseable es el do que contonga monos de 0 01mgll Una cantidad exceslva de
amoniaco exugo la utilizacion de una mayor cantldad do cloro si se quiere
conseguir una depuracién eficaz.

La vida wuitica oxpuesta a niveles de 1 mg/! de amoméco puode oxunguum
‘pornsﬁxla debidoa la oscauzdooxioénoenla sangre,

B ‘dbiﬂiv’b--dd' mussireo s

(roeoloéc;én pnmaudn y tm!ado) no so‘ realiza corroetm. “Pingon andisis
efectuado tendrd vnlidoz siguna.

L] TIPOS DE PROCESOS DE TRATAMIENTOS DE AGUA RESIDUAL:



La preservacion tiene la funcién de retardar los cambios quimicos y biolégicos en la
muestra desde ia toma hasta el analisis en el [aboratorio.

En el caso de Nitrégeno Amoniacal y DQO se colectan en un recipiente de pistico de 250
ml y se les adiciona 0.2 m! de acido sulfdrico concentrado con el objeto de bajar el pHa 20
menor.

Para la determinacion de grasas y aceites la muestra se debe recolectar en recipientes de
vidrio de boca ancha y tepa de tefion, evitando el derramamiento en las paredes del
reciplente. Es muy importante cuidar .que la muestra. sea representativa, ya que las
caracteristicas de ias grasas y aceites es agruparse en las superficies de los cuerpos de
sgua formando natas. En caso de grubs y- aceites ‘flotantes, :la Mmuestra se toma
Unicamente de la pelicula superficial del agua y en aceites emulsionados, la muestra se
loma de 20 a 30 cm, Colectar un litro de muestra y adicionar § mi de dcido clorhidrico para

provere o unets.

Les muoltm resles (muestras de agua residual) que se analizaron para los . tres
wmwmuumvmdoloocmduqmuomnmmenlncmwde;
Ww(Gmund cm«cm ﬁc)ymdﬂom&npunto' porlotmto las.
Mum“ummmmammm:m:mumdo

‘mmm dobjunvodondnzarutumm-m“pnwnwwos‘

mmeommmmmquuummn) '
EMMDW”MW&I«M&MW‘WWW cabe

;mummmmmmwoummmmnw :

mmmmuwmm.umlfunyoomspondonnlummxlcmns'
mmdmn
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CAPITULO IV

DETERMINACION DE DQO




4. DETERMINACION DE DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO (DQO)

4.1 ASPECTOS GENERALES

En la Ciudad de México los contaminantes.en aguas residuales son usualmente una me
2cla ébkhpleja de. compuestos 0rganicos é~inorgénicds,, siendo generalmente impractico
obtener un analisis quimico completo de la mayoria de as aguas residuales:

La demanda qufmnca de oxigeno (DQO) es una prueba amphamente usada como un

medio de medmwn de-ia contaminacion organnca del agua doméshca & mdusmal Esta A
prueba perrmte medlr estos matenales contammames en términos de la canudad total de__‘__l
oxigeno requeﬂdo para su oxldacmn a bléxldo de carbono y agua Esto se basa en- ol
hecho de” que todos los: oompuestos orgémcos con algunas excepcnones pueden ser

ox|dados por la acmén de agemes oxidantes fuenes" en condlcmnes 4cidas, Cuando el -
agua rosldual connene umcamente dtsponuble matena orgénuca para ahmentacu‘m bactenal :
y no matona téxrca la prueba de DQO prOporcnona un buen esumadc de los valores de .Ia o5
demanda bloqufmlca de oxigeno ( DBO). i

Existen actualmente dos métodos de andisis cuyo fundamento te6rico es el mismo:

a) Roﬂup Abccno En oste método ia muestra es colocada on un apnrato de

d:gostkﬁn Fnodnch onel cual los compuostos voliules tendnan poco contacto con la_‘f}:-"“
solucuén dioostora ya quo ostos escaparl an por ol refngerante

b) ROﬂUJO Corudo En esté método Ia muestra es colocada en un tubo con tapon

de rosca con rscubnm:onto de teﬂbn en este caso los compuostos voléules estanan mayor L

tiempo en comacto con la so|uc|én dugestora que el método antenor
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Actuamente en el Laboratorio Central se analiza por el método de reflujo abierto, sin
embargo, se pretendia cambiar al método de reflujo cerrado, por lo tanto se hizo la
evaluacion del método a reflujo cerrado.

Para muestras de agua residual y agua renovada pueden tenerse dos valores de DQO, la
DQO total y la DQO soluble, la DQO total es de la muestra tal y como es recolectada, y la
DQO "soluble’ que es el valor de DQO de la muestra que ha sido filtrada a través de una
membrana con poro de 0.45 um de diametro, obteniéndose para el analisis un liquido sin
materia suspendida y cbmpletsmente trans|dcido.

4.2. FUNDAMENTO TEORICO

la pmba estthdar para la dotermnnacién de la DQO utilizando dicromato de potasio es

unplmmonto usada pm Ia ostnmacuén de la oomontmcuén do matona orgbnica en aguas -
muludu uprucbaunﬂiudaporcahm“mtobqocondmdonﬂqoconun
oxeuo eonocido do docromdo de, potasio (szszﬂ. on pmoncn ‘de icido suMirico -
(H:S0), por un porlodo de don horas La mmna ocoimca on L) muutrl os oxndada y
como ruultndo e dicromato o eonwm'do y ln coloracion lmarilla es mmplauda por
'uno coloracnén verde. E| sulfato de plata es ndlcuonldo como. utahzador

La reaccién involucrada puede_ser reprountaqa:{fqp manera general de la siguiente
manera; e

A . a+8c.

CoHi0s + cCr0;* + 8cH® —» nCO; + H;0 + 2cCr* (4.1)

-
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Donde:

Se mtde pot titulacion el dicromato de potasio remanente o por determinacion colonmetnca
el verde crémico produc:do E! método de titulacion es mas exacto cuando las muestras_
quedan tum;as después de la d;gesuén perc mas labonoso El método colonmétnco, e

mas. répido facil , y en la mayorla de los casos suf‘ csentomente precuso Y exacto oomo el

método de titulacion.

Ciertos iones morgénicos pueden ser oxldedos bajo las condiciones de la prueba DQO y

,puoden sor causa de rasultados errénaos Los cloruros causan fa mayoria de los

problomas dobido normnlmente a su alta concentracaén en muchas de las aguas .

'resrduales Los cloruros son oxidedos por el dictomato de acuerdo ala s:guseme ecuacnon ‘

6CI + Cr,0/% + 14H' ——5 3Cl, + 2Cr™ + TH,0. (4.2)

Ests mmm @s prevenida por la adacuén de sulfato de mercurio (HgSO.) ala mezcla ,
procwmdo tener un@ proporcion de 10:1: de Hgs0, cn El Hg‘ se oombtna con C. para :

'formar chnwo ‘demercurio. (HoClz) ol cual - mmwnom. no mudo Esto

cotmpondo als ngunm mocusn quimnca
Hg™ + 2CI ——— HgCH, " (4.3)
Ciertos compuestos orgimcca pamculwmome dcidos_de bqa polo molecular;, no son

oxidados por e dncromuo sin la pmoncm dc un cmhndor Se.ha omommdo que los
iones de piata actan ofoctwm como muzador Sila camdad do Hoso. admonnda,
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es insuficiente, el exceso de Cl precipita como cloruro de plata (AgCl), conduciendo
erroneamente a valores bajos para la prueba de DQO. Esto corresponde a la siguiente
reaccion ouimica:

Ag +Cl — - AgCl {4.4)

El sulfato ferroso amoniacal (Fe(NHa 2SO GHzO) es usado por ol método de la mulacxén
Ordmanamente el sulfato ferroso amomacal se descompone con el nempo debndo a la '
oxidacion con a're lo que hace necesana su diana estandanzacxén

El proced'mnento recomendado es enfnar la- mueslra después de las dos horas de .
dtgutnon con dtcromato de potasxo adwnonar dos gotas de md:cador forroin y! titular con la
solucion estandar del sulfato ferroso amomacll hasta que se obtnne un color caté rouzo -
El punto final os muy claro. El color café rqnzo eorrespondionta al punto fi fi nal es debido a la.
'formlclén de un comptqo de! usn ferroso con fenantrohna La ecuacion (4 5) oovmpondo a
la ox'daclén dol sulfato ferroso amoniacal por e} dicromato: -

Cr0/ + 144" + BF€™ «——— 2Cr™ + 6Fe™ + TH,0. (4.5)

La ecuac;dn (4.6) cormpoqdo a a formacion del oomplqo fenantrolma-ton forrooo ol cuai‘ o
tomaxuguluogoqmodoomaommos reducidoacﬁ'yporwwoumpommm“j
més de sultelo ferroso unomacal resuha en un exceso del ion hiero'Il. La mocidnf-
oormpondronlo esla ssgunome

Fe(CrHNak™ +6 =’ Fe(CiHiNa)s (46)
Fmantrolma-fémca Fonantrohn&ferrosa
. (a2l pilido) . (café rO]IZO)
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La reproductibilidad de la prueba de DQO es afectada por el tiempo de reflujo. Los valores
de DQO obtenidos se incrementan con el tiempo de reflujc hasta aproximadamente 7
horas y entonces permanecen esenciaimente constantes, Un tismpo de reflujo practico de
dos horas en el cual se tiene del 96 al 99 % del valor de las 7 horas es recomendado en
‘Standard Methods..” (Apha, 1992).

Varias pruebas de DQO rapidas han sido propuestas 1mphcando dngesuén con dicromato -
por periodos mas cortos de tiempo: En una de estas técmcas el agua resmual es dngenda,

con soluc:én de dfcromato de potas:o-amdo sulfunoo- sulfato de plata a 165 °C por 151,
"mmutos Ia solucién es dilulda con agua destflada y utulada con sutfatc ferroso amonuacal C
como en el: método esténdar En esla prueba los valores de DQO obtenldos para agua.
doméstica oormpondon a apfoximadamente el 65% del valor obtemdo por el método :
.esttndar Para otras: aouas resndualos Ia relacuén entre el método rép;do y e! método_' :
'emndar varia dopend«endo de Ia procodoncla del agua resudual .

4.3 MATERIAL Y PROCEDIMIENTO

Dos burom autométlcas de 25 ml color imbar

———
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- Un dosificador

- Tubos de ensaye de 16 x 150 mm, PYREX G P K.

- Tubos de ensaye de 22 x 200 mm, PYREX 6 P K.

- Barras pequefias para agitacion con cubierta de tefién

- Frasco gotero

- Soporte universal

- Pinzas de tres dedos connuez y pinzas para bureta

- Material usual de laboratorio (vasos de precipitados, matraz aforado, etc.)

- Placa de agitacion
Equipo

- Especirofotometro Marca Milton Roy Company, Modelo Spectronic 21
- Balanza analitica Marca Sarforius, Modelo A120S
- Renctor pan DQO mnrca HACH Modelo 45600

Con la siguiente descripcién:

El reactor para DQO modelo 45600 es una ancubadore de bafio seco con 25 ouﬁcm que
proporciona une tomporntura de 150°C requerida pare s dohrmmddn de |a‘demanda’
quimica de oxfgeno (000) Ademas de los requenmunto',p&a DQO em modm ‘
proporcaonn ] taompo de . raacccén asi como quoto de tomporltm En d modo do'
‘mm m DQO, el swnch de tomporatuun coioado enia powén de 150°C y la
tomporatura os mantonlda con '+ 2C de dlforencm

En modo de temperalura qustable (100 - 150 °C), ol nnstrumento puode 88/ USAdO PIa
digestion de otras muestras 'que roqmeren !empermura ' mcublc»én (como e
dotormlnacién de nnrégeno da nitmtos) Un relo) do dos y media hom uu moorpoudo E
para aplicaciones donde debe fi fjarse‘ el tiempo de dvoostn.dn, cuando esls onqetmtsqq o
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empleada, al final del tiempo de digestion suena una alarma y el aparato puede o no
apagarse automaticamente dependiendo del modo en el cual se encuentre el "timer’. La
operaciony el mantenimiento de este equipo se describe en el apéndice B.

Reactivos

a) Solucién digestora estandar de dicromato de potasio 0.0167 M.
Adlmonar a aproximadamente 500 ml de agua destilada 4913 gramos de dicromato de
potasio (KgCl'zov) grado estandar prnmano prevuamente secado a 103°C por dos horas,
agregar cuidadosamente 167 ml de acido sulfirico concentrado (H2304) Y 333 gramos
de sulfato de mercurlo (HgSO4) disolver, enfnar a temperatura amblente y aforar a 1000 ‘
ml.

Para conocer la:molaridad exacta del dicromato de potasio, realizar los siguientes
calculos ’ '

w . .
M- 47).
29419 X VA
"‘Donde

w= Cantldad 'pesada de’ KzCrzoy, gramos

29419 = Peso molecular & dol.szCrzO7 1
VA volumenfdoafomclén, llth e
M = molaridad del K,Cr,0, molesfiiro
b)Soluclén dugostoraosténdarde"' 'oml pou
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167 mil de acido sulfurico concentrado, enfriar a temperatura ambiente y aforar a 1000

mi. Calcular la molaridad exacta con la ecuacion (4.7)

€) Solucidn de acido sulfirico-sulfato de plata.
Adicionar sulfato de plata (AgSQ,) grado técnico o reactivo (cristales o poivo) a écido
sulfurico concentrado a razon de 5.5 g Ag;SOJ/Kg H,SO,. Dejar reposar por und odos
dias para disolver el AgSQO,.
NOTA: Para un litro de H.SC, concentrado pesér 10.12 g de Ag.SO, y disolver.

d) Solucion indicadora de ferroin.
Disolver 1.485 gramos de 1, mfenantrolma monohldratada y 695 mg de sulfato ferroso '
heptahidratado (FeS0O.,7H;0) en agua destilada y difuira 100 m!.:

‘@) Solucion estdndar do suifato 1erroso amonlccal (SFA) 0. 02 N
Disciver 7.84 g do sulfato forroto monhal duhldrltado (Fo(NH.)z(SOd:GHzO) en
nproxm\odumm 500 m! de agua destilada, adiciona 20 mi de H;SO, eoncomrldo 5
mydourﬂOOOml Estmdmwdmm«aonwlucoénd.dcmtiéndﬂa

ugmm maners:

Adicionsr 8 un tubo de 22 X: 200 mm 2 ml do mcluvo do dlgnnén con p'pm '

volum«nco. 3 mlducudosummommdoyz mldomdowlm onfnuol tubo v

tompontuu ambiom adlmonar dos gom de mdludor forroin Y unl poquodl bma'
duotwdnymumwmumplmdugnm.mnmdad

Normalidad de la solucion de sulfeto ferroso amoniacel

 VxMx6
R (48).
VT
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\l) Sduaén dogutora nﬁndlr do dcromnto do pomso 0. 0347 Mo

Donde:
V = volumen de reactivo de digestion, mi
M = Molaridad del K,Cr,0;
6 = Equivalente/mol del K,Cr,0;
VT = Volumen de SFA usado en la titulacion, ml

f) Solucidn 0.004 N de sulfato ferroso amoniacal.
Diluir 200 m! de solucion estandar de sulfato ferroso amoniacal 0.02 N a 1000 mi.

@) Acido sulfémico.
Requerido solamente s la interferencia de nitritos va a ser eliminada. Debido a que las
concentraciones de nitritos raramente exceden de 1 a 2 mg de N-NO;'l, la interferencia
es considerada insignificante y usualmente es ignorada. Para eliminar una interferencia
significante debida a N-NO, presente en el volumen de muestra usado, adicionar 10 mg
de 4cido sulfémico por cada mg de N-NO; presonte en la muestra Adlcxonar la m|sma ‘
cantidad de 6c|do sulfémico para el testzgo :

h)SolucobnmtndardobModopoum(aP)
"Secar BP (HOOCC;H.COOK) a peso oonstanto a 120 °C. Disolver 476 2 mg en agua
dostllm y diluir’ a 1000 ml El BP tlone una DQO teénca de 1 176 mg 0 I mgA BP en‘ i

" acitn hasta ponm Meses en nuuncil'do desarol buolégioo vimble

b FoXImacan o "dostnlada 10.216 gramosdod'cromato de

pomio gradonundarpnmario provmnanta"madofa 103°C por'doa és 167 mids
#cido sufirico concentrado y 33.3 gramos de sultato mercirico: Disolver, enfriar a
'E""‘p"a'“" ambunlo V ‘aforar & 1000 mi. -
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Procedimiento

Enseguida se describen el método de titulacion y e método colorimétrico para la
determinacion de la demanda quimica de oxigeno. VEI.procedimiento de digestién es
necesaric para ambos casos, con la eleccién del método de medida final para e! andlisis.
El método colorimétrico es el mas simple de los dos, pero el método de titulacion de"be‘ ser
empleado si hay turbidez después de la digestion

Tanto para la DQO total como para la DQO soluble el procedimiento de analisis es el
mismo. '

Procedimients de digestion

Precalentar el reactor en el modo de 150°C aproximnddmoiht‘e*so minutds antes de
comenzar la dmmén Colocar el swnch de poder. en’ el No 1, o svmch umor en la,
.pococoéndo x yel swntchdotomp«aturaendmododnso"c

Aootar podocwmnte ia: muutra {si-la muu!ra no es homooonooudl adoouadomome
puodon‘obtmu muluourranoo) cobarzml (un ml mm&n‘mo)dulnmuutu
-on un tubo do onuyo (v»at) pare dng«nén HACH (puodon omphlrso también tubos de
-onuy'do 16x150mm PYREXoPK conupéndorom poroewndo uemroducan al
ructor.oum:nndolmmmo dlbunmmuconmcumdoylwlonnm
frigiles que Ioo tubo. HACH) y ldtc:onar 2 ml de ractwo de dfg“tléﬂ 00167 M, sise
tmunm’demuostra compWazmloonaguadmnm |ntroducsrlootuboununv
baflo de sgua ma y w cuidadcwmnte 3 ml de reactivo de dcido suffunco-wfdo de
pln una capa de éado puodo formam ba;o ll capa de Ia solucion muutra—rmlvo de
d»guhén Sacar los tubos del baﬂo de agua can'ar blen los tubos con los: taponu e
’mvonir cads uno vmn veces para mozclar podectamente £l mezclado dobe ur podoc(o ;
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para prevenir calentamiento local en el fondo del tubo y posible reaccion explosiva.
Colocar con cuidado los tubos en el blogue digestor y reflujar por dos horas, el refiujo
comienza cuando el indicador de calentamiento inicia el ciclo encendido-apagado, ajustar
ol switch timer en la posicion TIMER vy el indicador de tiempo en la posicion de 120
minutos. Después de sonar fa alarma indicadora de finalizacion de la digestion, esperar
20 minutos, sacar {os tubos y colocarlos en una gradilla, enfriar a temperatura ambiente
(puede emplearsé un bafo de agua fria). Para la medicidn final puede emplearse
cualquiera de fos dos métodos; el método por titdlacién y el método por cojorimetria,
ambos se describen a continuacién,

a) Medicion Final por e Método de Titulacidn.

Una 'vez que 'los tubos estdn a temperatura ambaeme después de seguir el
‘procedlmlento de dngostnén quitar los capones de !os tubos y. transfenr el conlenido de
‘cada tubo HACH aotro tubo mis gmnde (22x200 mm) en;uagar el tubo de reaccnon
con aproxlmadamomo 2 6 3 mi do agua dOlMlda Ad«cionar dos ootas de ferrofn y una
pequefa barra de agotambn magnélica cublena con teﬂén y agmir lobre una plm de
lpttlmén moomm u titule oon SFA 0.02N. EI punto fmll 7] donota por el camb«o de
_flzul vordoso a cafb ropzo sm ombargo, el nzul wdoso puodo roaparecer dospués de
dos hons En cada lote de muescras mlroducfdas a! reoctor correr un blanco‘ ;
conteniondo !os reoctwos y un volumon de agua desmm mua! al volumon de muestra

, (AtB)xNX'BxJOOO
DQO como mg-0yff =~ oo {49)
midemuesia o
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Donde:
A= mi de SFA utilizados para el blanco
B = mi de SFA utilizados por la muestra
N =normalidad del SFA
8 = peso equivalente del oxigeno
1000 = factor de dilucién

Para muestras en las cuales ol valor de DQO sea menor a 20 ppm debe emplearse @l
reactivo de dngestxon 0. 00167 M en lugar del 0.0167 M mdncado en el prooedlmiento de
digestion y ia Mulacidn debe reahzarse con sulfato ferroso amoniacal 0.004 N. Tanto para
la digestion como para la mulacaén el procedlmlento esel descrito, umcamente cambla la
concentracién del reactwo de dlgestlén y del SFA.

b)mrmwdmcmo

Soouir ol pfoeodimm do digestién indicado antenormome cambiando Gnicamente el
'rooctwodommporoldwou?m

Cuando los tubos ya utbn frios dospuél dela dtouuén invertir varias veces coda tubo
Y pormmr que tos nbudou mpondndos remanentes se udnmenton loor ll lboorbancaa a‘ .
600 mm de longnuc do onda.

EnolwodoooerdoDQOmmomdﬂOOmM udoboriwnbiue!.
mdwododmwnylo lecturl upodrofowmmuuhn a 420 mmdolongtuddo‘
onda (HACH, 1989).

Curva de calibracién para DQO de 0-1000 ppm.
Preparar (0s patrones de DQO con biftalato de potasio de fa siguiente manera: .
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Solucién estandar: Secar biftalato de potasio (BP) a peso constante a 120 °C
Disolver 850 mg en agua destilada y diluir a 1000 ml. Esta solucion tiene una DQO tedrica
de 1000 mg O4l, y es estable en refrigeracion hasta por tres meses. Numerar matraces de
100 ml del 0 al 10 y colocar 10, 20, 30, 40, 50. 60, 70, 80, 90 y 100 ml de la solucion
estandar, respectivamente, aforar todos los matraces.

Los matraces 0 y 10 corresponden al blanco y al estandar sin diluir.- Seguir el
procedimiento de dugesuon esperar a que se enfrlen los tubos mvemr varias veces cada
tubo y permmr Que los séhdos suspendndos remanentes se sedimenten, leer la
wsocbancna a 600 mm de Iongltud de onda y. complotar el cuadro con las absovbancnas :
Reahzar un ajuste por mfnnmos cuadrados de Ia curva resultante a trazarla colocando en
el eje de las abcisas los mg de DQO/! y en el gje de las ordenadas [a absorbancia (A) El
cosficiente de correlacion debe ser r = 0.9990 como minimo.

A-b
DQO mg/l = ~—
m

“Fd (410

Donde:
A= Absomlncua de la muestra
=a ordonnda ol origen de la cum de calibracion
ms= pmdmodolamodoclhbncm
Fd= factor de dilucion= volumen de aforol volumen de mueutra,

Se deberd carrer una curva de calibracion cada vez que alguno do?l'o‘s,r"ujt‘:tiVum, :
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44 RESULTADOS

En el apéndice A-aparecen las ecuaciones y definicion de cada término empleado a
continuacion.

Precision.

Para el célculo de exacmud y precision. del método se praparé una solucion estandar de
Bialato de Potaslo de 560 mg/ y se analizé 20 veces, se el|g|6 esta conoentracién debido
aque u ol provmdio de los valom do las mumm quo mgmaron al Laboruono Central
duranto tm mases

De la Tabla 4 188 tmo que la duviactdn esténdar para ol método de reflujo cerrado, en
la dmrmimcién do la DQO os d. 4 79

De 12 Tabla 41 s tiene:

4.79
CV=100x —=———= 088 -
557.3

Ervor relativo.

En la Tabla 4.1, en la Gltima columna se presentan’ Ios dntoo do orror romlvo pn cada
uno de los valores obtenidos durante esta axpofimonhcién
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Exactitud
De acuerdo a los datos presentados en la Tabla 4.1 se tiene el siguiente resultado;

% recuperacion = (557.3/560) x 100 = 99.52

Limite de Confisnza
Dela Tabla 4.1 66 tiene: -

LO98% = 557.3.1196 (479) = (4791 :56689)

Una vez dotununadu la procmén y la: exactitud del método el s:gulen!e paso es
dﬁmmnnrolumaomwnm

En la Tob&l 4280 pmontan los datoo obtemdos cumdo se emptoo una muestra sm!éuca‘
eonvdornomnddoSZﬂthom.dldcampolmdola EPAobcoméndoulo‘
lmnm

5217 x3.14 (0.9745) ,
LDM= — — =316 mg DQON
5.04 “
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Factores de Corvelacion

Cuando se implementa un nuevo método es necesario compararlo con el que se realiza
actualmente en muestras reales y de esa manera observar su comportamiento. En este
caso el métedo de reflujo abierto es el método que se realiza actualmente y el que se
propone implementar es el .de reflujo cerrado. Por ello se realizé una serie de pruebas en
las cuales se determinG por ambos métodos los valores de DQO, tanto total como soluble,
para muestras de agua residual.

En las Tablas 4.3, y 4.4 asi como [as graficas 4.1 y 4.2 se muestran los dato‘s para DQO
total y soluble para agua residual,

Al unucno del procedmenlo se mencionaron dos métodos diferenles de- cuantificacion
después del proceso de dlgestnén. es por ello qye se reahzo una curva de cahbracnon
cuyos resultados se muestras enlatabla4.5yen la graﬂca 4 3 en a quo 88 observa el
eompommionto lineal con r = 0.998.
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VALOR NOMINAL « 880 mg /|
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—
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VALOR NOMINAL = 8217 mg O /!

'DESWAC VAL msfmgn.



MUESTRA

REFLUJO CERRADO .

REFLUJO ABIERTO

2
\z‘ B
28

416
104
148

263,

.

o
8
503
551

187
208
"o
140
72
P

-
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08

'DE DQO PARA AGUA RESIDUAL POR

REFLUJO ABIERTO Y REFLUJO CERRADO
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4.8 ANALISIS DE COSTOS

Se calculd el costo directo de la determinacién de DQO por refiujo abierto y por reflujo
cefrado (actualizados a julio de 1995), considerando los siguientes rubros:

- Reactivos

- Consumibles

- Materiales

- Equipo’

- Mantenimiento
- Porson..

1] cﬂeulo se hizo considerando un lote de 50 muestras por dia'y se considerd que la mitad
(28) lon '0QO total y la otra mitad (25) son DQO so!ub!e por Io tanto Jos costos que aqui
s monm son vélidos para 50 determinaciones por dia.

Elduqlonduloocoﬂmmooctowpormnmmummmmenlas‘
mm

Tabla 48 Cm&ROldlm

m.n cma-m
wua cmaewspoymsmm&’

‘Tﬁl.‘O cmar«w

Tm 4.10. Andlisis de Tnmpoo y Movimiento,

-Tabia 4.1, Coﬂo Tolal,
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Para el caso de DQO soluble se tienen fas tablas:

Tabla 4.12 Costos de Reactivos

Tabla 4.13 Costos de Materiales

Tabla 4.14 Cdstos de Equipo y Mantenimientc
Tabla 4.15 Costos de Personal

Tabla 4.16 Analisis de Tiempos y Movimientos
Tabia 4.17 Costo tota!

Como puede observarse, el costo directo por lote de 25 determinaciones de DQO total
por el método de reflulo abxeno asctende as$l, 221 41 mientras que 8l costo directo
para el mismo lote por reflu;o cerrado es de $292.15. Si- se considera 10 mismo pero
para DQO soluble los costos dlrectos por reflujo abuierto y reflujo’ cerrado son de
$1.491. B? y 3408 87, respectwamente

la dufmncia utnba prmcupalmonta por el gasto de reactivos de algunos matanalas
ya que ol mltodo de reflujo’ corrado se considera como un mucromﬂodo procmmente? -
por. 0l bqo guto do rnctwos En cuanto ot cquapo. uctuulmonto o tmno un costo muy
uchnto para compuy mmtommlonto Ppero debe notarse que pars Muio abmto [
mqmoron !m oquipos mmmras que’ para el roﬂu;o cerrldo sélo roquloren un equupo ;
de calontnmionto Estos cos!oa no conoodoran mdiroctos como son: nnancmmi.nto
utilided, outos por mvuc'os y glstos admmiatrlhvoo en m Tnbm 48 v 4140 oe"
,mcluyo gntos de mantommionto del roactor HACH por no contar con Informlcuon ml .
sin ombafgo ol prov«dor estima que sena de saso 00 lnualos 0510 mcromenwia ol
conto on 0.4%.

Lls bans para mhzar la proseme evaluacion son: una persona con un turno de. B '
horas dmﬂas. 264 dlas al aﬂo y una depreciac:én lineal de equipo de 5 aﬁos
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NUMERO | TIEMPO DE | TIEMPO
bcorora| ©f  [Reamaacion| por UNIDAD PRECIO | COSTO/ | cosTOr
REFLUIQ MUESTRAS| PORLOTE | MUESTRA uTARID| LOTE | MUESTRA
‘ porow | (Mn) | (M)
935 1340 - |ACIDO SULFURICO mo| 004 | %080 [ 122
DICROMATO DE POTASIO g | 043 | 264 | 0ar
SULFATO DE MERCURIO - o | om0 50| 020
SULFATO DE PLATA o | 900 | | 20
surATOFERROSOAMONMCAL| g | 0507 | 1228
ABERTO BULFATO FERROSO o | 02 | oos:
1OFENANTROUNA o |o0i| o
ltmuroos Powuo : g | o q,oo(
muAuuasoewn oraancA| i | 00y | s2ee
ToTAL: :
900 {ACI0O SULFURKCO .| w | oo ] se 0w
mcnomrooemnsm ETE Joloo’ '
suc.mooe Mencumo T
sumrooe Pum 9
smmossnaosomomcu. 9
CERRADD sutmor:nnoso £ 9
B ' . " : a R
murooepormo
AGUA uus DE WAT, oacmm E
T OTA L 1000 ‘oM’
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DO TOTAL MATERIALES -precio- | costol cosTO"

REFLUJO UNITARIO - LOTE ; MUESTRA
IMATRAZ 800 mi ENTRADA 2440 125 0853
[peeTa voLuMeTRICA S0 i 58 0168
PIPETA VOLUMETRICA 28 m 3s 18229
PIPETA VOLUMETRICA 10m @ 20833
FRASCO GOTERO 50! 18 157
BURETA mTouAmAmuRsoml 5157
sunmmomrmm 8mi 84 4727

2450 12160

couoemoonu TIPO FREDRICH 0,63
EMBLOO S ¢m O TALLOA 48 18 938
PROBETA DE 25 ™) % 781
TUBODE ENGAYO DE 1150 cpén. 4
ru.ooumvouzmoo 07
‘»m vuuuchm m 604
mcooonnosom: 187
muwmmmsmf 5 857

CERRADO muwmmmnm aar.
DOs#ICADOR 12700
mmmsum o 013
m mm ao emiong.
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A S i
000 EQUPO PRECIO | DEPRECIACION | cos10 | €OSTO MANTENIMIENTO
- UNTARIO | ANUMLPOR | poq | pom | COSTO| costor | costo:
REFLUIO ' samos [ Lot |muesTRaA| | core | muestra
PLACA OE CALENTAMEENTO| 2.400.00 40000 | 183 | 0074|2257 | s | 008
PLACADE CALENTAMENTO| 240000 | 48000 - | 1839 | oora | asarr | 1aes | ooss
AbRTO [PLachoe caeNTAMENTO| 240000 | wsoco | tase .| oon | e | resii | ooss
SORORTE UNVERSAL 8000 1000 oo .| - um : ’
T0TA LV 7 o' | oam! ;] o
 |meacromocesron | 20000 [ w000 | 2482 | oowe | - :
CERRADO m‘mm -] w00 10,00 oo |00 f -
PLICA DE AGITACION wooo | 1000 | oso | o0 |1y | ose | oox
TovTAL L 3100 | 0927 ose. | oom
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& o # ¥
# ¥ & o
X ) Lk Lt
REFLUJO ABIERTQ (TIEMPO EN MINUTOS) .
A
[+ 15 10 35 180 20
T [ANOTACION DE |TOMADELAS . JADICION DEL . . [MONTAJEDE - - [DIGESTION. TITULACION | - [REPORTE DE *
I |Las muesTRAS MUESTRAS (20min] |DICROMATO OE |LAS MUESTRAS icALsrirAwsmo N SULFATO -~ [RESUL TADOS
v lenemcomas’| poraso. - |eneeoupo. | s ma) FERROSO'
} 0B TRABAJO  |ADICIONDEL . ‘ Dk IGESTION |- DIGESTION AMONIAGAL,
o| SULFATO" FRIEDRICH (20 @)’ '
A [VERIFICACION |MERCURICO (10 min)  ENFRIAMIENTO
0 [oeL vouumen hDcIGNDEL | 2amn
E [o "omaRPARY [ADICION DEL REAGTIVO DE*
8 [ecamiusis ™ fac suwriRico AC SULFURICO. [DESMONTAJE:
' DISOLUCIONDE SUTAFODE | (25ma)
SULFATO PLATA o
MERCURIGO (13mm)
REFUJO CERRADO (THEMPO EN MINUTOS)
18 18 0 120 2
A |anotacionoe” TOMA DE 1AS MUESTRAS ADICIONDEL ™ [WONTAJE CE ENFRIAMIENTO [REPORTE OE
¢ |LAs wuesiras g REACTIVO. " JiAS WUEStRAS - * [y niTGLACION - [RESLL TADOS
T euaptAcom DE QIGESTION - {At EQUIPO »
i bErRl_\h}\JO ua‘r;m sy
v e
1 VERIFICACION ADGIONDEL  |DiGesTION -
D [oes vorimen 4C SUFCRICO [ghEL
A Ja Tomar para SUFATODE ~ [REACIGR
0 [ELaiss PLATA.
E| - 119 o). DESMONY AJE LE
s LAS MUESTRAS
PRECALENTAMIENTO DEL REACTOR.' i€ min)
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PRSI

COSYO POR. MUESTRA

cata POR POR POR POR POR €0STg'
seFlwio | REACTIVOS. | MATERWLES | EQUIPO | MANTENIMENTO | PERSONAL |  TOTAL

40,01 018 197 48,08
ABIERTO

013 002" a2 | e
CERRADO "

:mm, i
REFLUNO. | MEACTIVOB | WATERIALES
213" | ‘100018

ABIRTO .

1609 2091 A8 0 R T T
CERRADC
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Acnoo BULFURDCO 004

DCROMATO DE POTASIO 043
sutmo DE uﬁncumo 08,

SULPATO DE PLATA - 64

suirATO nmosomdmu 080

IR unow 020

140 nummm 091
myrgufrprm 042

IAGUA LIBRE DE MAT. ORGANICA 0,001

ocmrou POTM)O 8,00
su.mo oe uncumo 003..
8ULFATOOR mn 028
SULFATO rmnoso AMONACAL 001
SULFATO FERROSO 000
1-10 FENANTROUNA 0i2
MFTALATO DE POTASIO . ~ae
AGUALIBRE DE MAT, ORGANICA 000

I
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0QO SOLUBLE MATERIALES Pmecio. | costo/ costor
l  reruo - UNTARIO LéTE © | muEsTRA'
MATRAZ 500 mi ENTRADA 2440 125 3238 102
PETA vowuméno‘mf 000
mu\lot.uutmnm _m.ie '
FRASCO GOTERO 80 mi- 15 8 006
BURETA AUTOMATICA AMBAR 50 mi ™ 8187 208
ABERTO  |BURETA AUTOMATICA AMBAR 25 m) 454 221, 1,89
DOSIFICADOR 2450 12700 510
CONDENSADOR D& TIPQ FRIECRICH - om 0
!umumorm.om ' o3 0%
PROBETADE 25 031
um«uamvmbosowmm a2
tovraL: KRR
TUBO DI ENGAYO DR 104180 cAapen ‘ “o 018
TUBO DE ENSAYO DE 22200 P o
mummmu » a4
commom 1 187
mumwmm om “ 8187
TAATOMTCAMAR 800 - v
weoon 24% 121 510
12 0.43 0.0
1 0w 000
nmuamvmuwm 2 1105 442
YO TAL e nw |
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a0 EQUIPO PRECIO .|DEPRECICION] cos1a | costo MANTENIMENTO
SOLUBLE UNTARIO | ANUALPOR | pog | POR | costol | cosfor | costo
REFLUJO SAfos . | LOTE | MUESTRA| ANUAL. | LOTE .| MuESTRA
PLACA DE CALENTAMIENTO| 240000 | 42000 18471 007 | 338297 | 146 oo
mp’ecuemwc&ro 20000 | 48000 184 007 | %247 | Vs ] .0pe
ABERTO [PLACA DE CALENTAMENTO| 240000 | 48000 | 184 | o007 s | i | oo
SOPORTE UNVERBAL 5000 oo | oo | oo | - . '
EMBUDO MILLIPORE 200 | 1eeier | o q‘.:b"a‘ . ' ‘
TOTAL ol em | oo
REACTOR DIGESTOR 320000 | 000 .| 248 om0 - -
BoPORTE UNVERSAL - . | 800 1000 004 | 000 :
CEMRADO [PLACADE AGTAGON | w00 | 1aop0 | am | o 0001
EMOUDO MLLIPORE 82200 e ! des | o . .
. 018 00 | oom
L
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REFLUJO ABIERTO (TIEMPO EN MINUTOS)
A ‘
el w | s 10 ) 180 ) 2
T mouqnduu:lmmc;éu TOMA DE LAS AOICION DEL[MONTAJE OE  [OIGESTION NTULACION  [REPORTE D
| [ASMUESTRASIDELAS ™~ |MUESTRAS (20mi) [DICROMATO [LAS MUESTRAS |- CALENTAMIENTO |CON SULFATO - [RESULTADOS
v [eneimicorasmuesTRAS [PoTASIO OE POTASIO [ENEL EQUIPO. | (18 e FERROSO
| {DE TRABAJKD DE DIGESTION | DIGESTION AMONIACAL
D ADICION DEL FRIEDICH (420 i C
A VERIFICACION BULFATO -é»ﬁmmu—:mo
D |DEL VOLUMEN MERCURICO .- ADICIONDEL. | (20 ainp '
£ |A TOMAR PARA REACTVODE' |
S b ANALIS'S ADICICN DEL AC SULFURICO
AC. SULFURICO SULFATO DE - |DESMONTAJE
¥ DISOLUCION PLATA @smn .
DEL SULFATO. -
usmmusm)h
REFUJO CERRADO (TIEMPO EN MINUTOS)
15 80 185 420 1 %
A [ANCTACIONDEIFILIRACION | TOMADE LASMUESTRAS - [ADICIONDEL  [MONTAJE ENFRIAMIENTO. [REPORTE DE .
C |43 MUESTRASIOE (AS . ({8 i REACTIVO . [LAS MUESTRAS . {¥ TITULACION " [REstiiTADOS
7 [N BOTACORA (WUESTRAS DE DIGESTION. |aL EQUIPD. o
1 foe Teamso |12 emror (Omey - f@mn
v MUESTRA)
) (VERIFIGACION AOICION DEL  {DIGESTION
] OCLVMWEN AC. BLFURICO JEN EL
A8 o paRa WAFATO 0 JReacion
D [ELANALS - PLATA
el (10 min) DESMONTALE DE
8 ' LAS MUESTRAS
PRECALENTAMIENTO DEL ey
REACTOR
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M

COBTO POR ~MUESTRA' .

REFLUJO MEACTVOS | MATERALES

POR POR-
/BOUIRO | 'MANTENMMENTO -

'cOSTO

PERSONAL- TOTAL

1072

028

241

8987 "

ose | tam-

68070 POR L0V

POR
| MANTENMENTO |

T T

s | smm

b
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4.6 ANALISIS DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES

De acuerdo a los resultados obtenidos, se puede concluir lo siguiente:

- La determinacion de DQO total en muestras de agua residual es mas rapida por el
método de reflujo cerrada (67.20 % del tiempo utilizado por el de reflujo abierto.),

- Se recomienda el uso de la técnica de titulacion, coma medio de cuantificacion en la
determinacion de DQO en agua residual, para evitar interferencias por la materia
suspendida que pueda quedar después de la digestion y que en el caso de cuatificacion
por colorimetria ésta afectaria el resuitado.

- Se obtuvumn los parametros. madmmoc de precision y exactitud para el método de
refiujo mldo con cumén por itulacion; siendo sus valoms de 479 para la’
mﬂ&yﬂ%&mhwnud mmcompomentodomwp«m El
nmurﬁhMMmammmSS%wauddO%S%de
W(Mwﬁl’) leoquluobmoquodmﬂododoroﬂu;omadou
Mmm“prociﬂéwoxmitudqmolmaodowodml

-EHIM&M(LD)“umM’lmmmdo ud|316mga Elhrmta
doanumm.odozw s.wuwlqndlfmdodmedénpn ,

jMMumqnmmm monoom”udnbowmd
vmammMWumutmvmmqua .
‘158M(Mnmmqu dumnpftweodomﬁueiénnswmdumu

ammwmao)ymvmumuwmuarmomm
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- En las gréficas 4.1 y 4.2 se observa que los resultados tienden a ser mayores por el
método de reflujo cerrado lo cual es l6gico ya que como se menciono anteriormente una
de las ventajas del reflujo cerrado es el mayor contacto de los compusestos volatiles con la
solucion digeétora y en el caso de reflujo ublerto se pierden.

- 1 cosio por lote de 25 muestras para DQO total por f métado de refluio carrado es un
23.92 % de costo por reflujo abierto y para DQO soluble es 27.40% respectivamente.
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8. DETERMINACION DE NITROGENO AMONIACAL

Los elementos nitrdgeno y fésforo son esenciales para el crecimiento de protistas y
plantas, como tales, son conocidos como nutrientes o bicestimulantes. Vestigios de otros
slementas, tales como el hierro son necesarios para el crecimiento biotdgico. El nitrdgeno
y @l fésforo son, en la mayoria de los casos, los principales elementos nutritivos.- -

La qulmlca del' nutrégeno es compleja debido a-los vanos estados de oxidacién que el .
mtrégono puodo tenof y al hecho de que cambios en el ‘@stado’ de oxldaaxén pueden ser -

pmu:idon por Ofolmmm vavoa

‘Puesto que ol nbtrboom 3 absoiutamente bésico’ paa la sintesis de las proteinas, se

m‘mmm.lmomnlvmhmmInms

‘MWQMMMW Cw\dodetmnédo

uMmhMuthmmelmwd

'mm mmmdmwmuhdgnmdm,
;mleumamunmmuwmuh-

dMomwmmmmmmmmuwm

‘Por otra parte, la determinacion de nitrégenc es U busn indicativo de la calided saniaris
delagus.

,Dudl ol punto de visla de la quimice moroénm o mtrégono puodo existir en_siete
estados de oxidacidn, ymwnpuouoowntodosdmt«és o
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n 0 | 1l ] v v
NH; - N - N2O - NO - N;Oy - NO; - NuOs

Los compuestos de nitrégena en los estados de oxidacién l ] y IV tienen poca |mponancaa
o0 procesos biolégicos. Todas las otras formas son més imponantes. por tanto la quimica
del nitrgeno de interés es la siguiente:

2] 0 ] v
NH; Np Ny o NjOs

Donde N;O; y N:Os-50n los anhidridos dcidos de los dcidos nilraso y nitrico,

'ummmmmmmmmamymmtos
‘umMmhmmmmwmmMM"
eucuoduw\o dcudunwunhﬂg\nu Enubdnwmuobum
ummnummmmpammummow,
Mm Lun&dmnmizmmmwuulummm: _
mmanhmn

NO®+ CO; + PLANTAS VERDES + LUZ SOLAR ——— PROTEINAS (51)

EIMMummldolmwmwmwmm
Wmuym ecuscions2

N, + BACTERIAS ESPECIALES O CIERTAS ALGAS ——» PROTEINAS (52)
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FIGURA 6.1

‘CICLO DEL NITROGENO

—



Algunos compuestos de amoniaco y amonio son adicionados a fos suelos para mayor
produccion de proteinas de las plantas. La urea es uno de los compuestos de amonio de

uso generalizado debido a que éste libera graduaimente amoniaco (ecuacion 5.3)
NH; + CO;, + PLANTAS VERDES + LUZ SOLAR ——> PROTEINAS (53)

Los animales y seres humanos son incapaces de utmzar el nitrogeno del medio amb:ente
para poder praducir proteinas estos dependen de fas plantas y algunos animales que se
ahmenun de plomas para proveorsa do !as protelnas que necasotan El n«trcgeno '
gonaralmonte es desechado a ravés de la orina, como resultado de la descomposncion -
metabélica de protemas El mtrégeno existente en la onna esté prmcipalmente en la urea .
la cual o8 hidrolizada réptdmnto por la enzima ureasa a carbonato de amomo

NH;
| .
C=0 + 2H,0 '——ﬁ"—v(NHJ)z‘:Oa' (5.4)
| UREASA B
NH,
‘UREA .

‘mmmmmmmmmmmmrmmumms_
»(Méoomomimeo) mnmmaprotoimanmmomuconmidunwmod:dn ,
mlwoporlawéndﬂam«msmophyﬁc bqocondmormnrob«aso

annrobm.‘

PROTEINAS (N orginico) + BACTERIA —> NH; - (55).
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£l amaniaco liberado por la accion bacteriana sobre la urea y proteinas puede ser usado
por las plantas directamente para producir sus proteinas; si éste es liberade en mayor
cantidad que los requerimientos de las plantas, el exceso es oxidado por bacterias
nitrificantes autétrofas. El grupo Nitrosomanas, conocido como Ids‘formadores de nitritos.
convierten el nitrégeno amonuacal bajo condiciones aerobias a nitritos, hberando energia
dela oxndacnon de acuardo a Ia s:gunente ecuacion:

2NHy +30; —— 2NO; +2H' +2H,0 - (886) .

Estaesla forma como el nitrégeno amoniacal es formado y utxlozado dentro de! ciclo de -
-‘wdadol mtrdgommootradoen la Fig. 5.1

o8 tnbdoo ohetuldos con loun midual ‘muestran que la mayoria del- nltrogono esta
oriﬂnm presente on forml do Nitrdgeno orgénico (protoinu) y amoniaco A‘modxdaj
qun o W}*"M o rwdolm omimo‘ o mmom oonvomdo a nﬂréomo",
nmymmn ﬂMwmm uprodnmlaomdncbnde |
m!monm;rm« Emum.nloﬂq 52"

wmmammm-.wmmml gndodowufmdn:

mmumam Wm‘mum tompo y eie

Mlm“umw»mdmol@mmmmol dmﬂoyopmuén
‘e lae planiss de fratamiento de agua revicusl. |
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. FIGURA 6.2
CAMBIOS EN LAS FORMAS DE NITROGENO PRESENTES EN LAS
~ AGUAS RESIDUALES BAJO CONDICIONES AEROBIAS

———

20° 30
TIEMPO, DIAS
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Se sabe que el amoniaco molecular es toxico, pero que el ion amonio no, representando

su equilibrio quimico con la siguiente ecuacidn:
NHy + H' ¢ NH,' (5.7)
La Fig. 5.3 muestra la I‘OIGCIOH que existe entre el amomaco I|bre Y. el |on amomo a

vddoromos concentraciones do nitrégeno amoniacal en el rango de pH de imeres enla
m_ayorla de las aguas. ‘El amoniaco libre en concentraclonqs de 0.2 mg/l puede causar

8.2 FUNDAMENTO TEORICO

Todo e nirogeno que existe como ion amonio o en el equilibrio es considerado nitrégeno’ -
amoniacal (m 58)

NHA" > H' + NHy (58)

E1 procadimians de detectn o usad par sepeer ! amoniao bre 0o Susaias e

Elhm”moﬂ%mdmimyménhm comoummtrun,
luundﬂn(ﬂ) Anivobodnpl-lunbodo? o ocuiibrio es desplazado a la derecha de.

uﬂmhoouhbndomoucnndeprmwhmum
\oﬁmmm ammm

A
NH4' ———— " + NHs! (5.9)
PHT \
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- FIGURA 6.3 -
EFECTOS DEL pH'Y DE LA CONCENTRACION DE NITROGENO AMONIACAL
(NH3+NH4 ) EN. LA CONCENTRACION DE AMONIO LIBRE EN AGUA l

NH3 mg/l como N
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Para cuanificar, 86 debe considerar que cuando of pH de la sokucion de.

Si el vapor es condensado, el amoniaco es absorbido en el condensado. La eliminacion de
amoniaco permite a los iones hidrégeno liberados en la descomposicidny del ion .amonio,
acumularsa en el residuo, provocando disminucion en el pH a menos que una solucion
buffer oste presente para combinarse con los iones hndrégeno La adicion de solucion
buffer de boratos tiene como finalidad mantener el pH. Altos niveles de pH no son
recomendados debido.a que se:corre el riesgo de que alguna parte de amoniaco sea’
liberada de fuentes organicas a la temperatura de ebullicion.

El amoniaco destilado es absorbido en una solucion de acido borico.

Laquimica involucrada es representada de la siguiente manera:

NHs + HiBOs — NH,' + H,80; (6.10)

Eﬂouuqndpﬂuiwm mdﬁnwﬁi&mmmfmuporﬁ
menamnlmypuummmawmﬂmu o
Mpuwm.da\micidom. diudomhbmdnwwdovf{v

,‘Mmhnhnén

HBOS + W' —— W80 5.1

vadorm mmidnddﬂddoﬁnrhmvm

N DE NITROGENO AMONIACAL: o



4 e m————

5.3 MATERIAL Y PROCEDIMIENTO

En .este apartado se enlistan los materiales y equipos empleados para el'dqsanollo e
implementacion de la técnica aqui usada.

Material:
- Tubos de digestiénﬂ Marca Tecator-
-Probetas de 50mI
-2 chos gotm
- Material uml do llbomtono (placa de agluc»én agntadores ,
magnélicos, matraz sforado, olc)

fquipo:
Bdmmlmumsm«m
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El gas liberado (amoniaco, en Kieldah! 6 DD) es colectado en la solucién receptora con
indicador mixto, dependiendo del color del indicador el titulante (4cido) puede ser
adicionado en el recipiente de titulacién de la bureta (21) contunuamente durante Ia
fitulacién. Cuando el r.wel dal liquido en el. rectplente de mulacmn encuentra la punta del
indicador. (14) el microprocesador declde si-el.color es el punto f nal, Sl no es asl,
compensa adlmonando més valumen de titulante (para tener un volumen de destilacion
constante mdepend;ente del volumen titulante). Después de esto la vélvula de drena;e (18)" :
seabreyla vélvula de vapor (8) se cierra el resulta_do es p.re’sentadqen la pangalla.

Lapresoruclén de resultados puede ser alterada por las constantes A B, Blank y cuando
s m ll puerta de ugund.d ol resultado es lmpreso (8 esté conoctado ol equlpo auna

‘impmora) y 1a bureta se llena con titulante de! 1rasco (23) quedando ol equipo listo para

analizar la siguiente muestra.

lo‘le’ﬂio.

1mmam
Mﬂgdomdodnodtoyondohmdodom
mmooomym.zooom

~zmammasm 01N

Dbofvaod-hwidoduodiooanrod-m

&Mmmaqodomm
Dtldwo1gdquodlmloon100mldomouml

4.Solue|¢nmdiadorVordosromomsol
Duotvorowdov«dod.branomwlmwowdomal
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8. Solucion Receptora de Acido Borico
Disolver 160 g de &cido bérico (H,B0;) en 8 litros de agua desionizada o destilada,
Adicionar 25 mi de hidréxido de sodic (NaOH) 0. 1N. Mezclar perfectamente.

6. Solucién de Fenoiftalsina
Disolver 0.5 g de fenciftaleina en 100 mi de etanol.

7. Solucion de Hidroxido de sodio, 6N - -
Disolver 240 g de NaOH en 1000 m de agua desiorizada. -

8 deénacmuodoswo 0.02N
Mwoximmmsgdawbmmodosodm(uqco,)pordmmmu103°c
Pesar01oegd.NhCanmnOOml Cerlanonnnldndconlamgunm
scuacion:

W x 10
§ 8 e 6:12)

§3
W = pesc del Na;CO; en gramos

9. Solucion de Acido Sulfurico, 0.02N

o)ApnmrdnH.so.m
Dituir 1.1. mammmmmmamm.umm&
amml

b)Apmkdoma.dwén&mwornormlhdw
Apiicarla formula siguients:

Vi N
R e {6.13)
N;

DETERMINACION DE NITROGENO AMONIACAL T



= Normalidad de la solucidn de acido que se desea
V‘ Volumen de acidc que se desea preparar
N; = Normalidad de! 4cido que se va a emplear
Vo= Vo;ufnen de 4cido necesario para diluirlo en .V, y abtener M,

En cualquiera de las dos formas que se prepare el acido este debe ser- valorado con
solucion de carbonato de sodio, de la siguiente manera;

En tres matracss erlenmeyor de 250 mi, cologue 10 mide solucion de Na,CO; adicione 40
ml de agua desnomuda a cada uno y en otro matraz adncnone 50 mi de agua; aducnone 2
ootas de anaranjado de metilo y tltule pﬂmero ol tostlgo El camblo de ooloraclon es de
lmlnllo a eolor canela muy clao. (cni » un cambio do tonahdad amnnlll umcamcme) -
Clleuhr s nonnllidld del HzSOc conla ecuscion (5. 13) lngmmonto modaﬁcnda

Ny -Emmmw NqCO; yuobtomdadolueuwén (8.12)

v.-vmumco,nmuomn
omamam.wammamum
(Volumdomun Volmnndttowoo)

N:-Namwummm

10 Sduadmtoekdodwodounonlo
o-mamoanu.cmem- 1oo°c durmzhonwoormid!ml
doatil.dn maoluddn tions una ooncontnddndo 1000_mol|doN~NH,, v

11 Soiudén de tubqo de cloruro de lmomo (Oxlcmud y proci
Duuir 12 5 ml de ) ooluclén otock a 1000 ml eon agua dutilm uta lolucién
tiono unl concontucién do 12 5 mgll de N-NH:
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12. Solucion de trabajo de cloruro de amonio (limite de deteccion).
Diluir 24 ml de la solucion anterior (12.5 mg/l) a 1000 mi con agua destilada, esta

solucion tiene una concentracién de 0.3 mg/l N-NHa.

Procedimiento

Tomar 50 m| de muestra y colocarlos en un tubo de digestion Tecator para el modo macro
Kjeldah! (el equipo tiene diferentes modos de operacion, no s el método Kjeldahl)
‘Adicionar 25 ml de solucion buffer de. boratos y una gota de fonolﬂalaina Al agrege la
fenoiftaieina la solucion debe tomar una ligera coloracion rosa, si esto no ocurre; adicionar
una o dos gotas de hidrbxido de sodio 6N (élamnhastathayacambtadode
color). Preperar también tres blancos con m domlada siwoondo el procodnmnento :
anterior,

Loer ol apéndics B pars relacionanse con (a operacin del equipo.

Vierificar @l rivel de todos os.tanques de aimacenamiento. (soiucitn receptors, ague y
Wulanie), lenar si a8 necessrio. Reviser que la viivuia de dessgiie colocada en s perte
trasera este corads (liave negrs). -

Colocar ol swiich 'POWER" en “Wymlummhnﬂ'ﬂﬂr El
Mw'cvcteowwmmmmmuammmu
ubwonndo ﬂmmmdwdmdlhmmiorycdmlmmm&;

“OFF' MhMﬂm&m(WZM)

Cdowdboﬁndnlvaporon“STEAM’ olbotbndodmhcuénpuodomtmolmodo*”

DDoondmodoWl introducir Un tubo con’ aproxumldunontoSOml de agua destilada
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y cerrar la puerta de seguridad, efectie tres lavados del equipo (cada lavado es

identificado con un sonido que emite el equipo).

Colocar el botén del vapor en la posicién “OF F". Presionar tres vecas el boton *REC-SOL:
y verificar que la solucion receptora sea descargada del recipiente de titulacion. El sistema
esta ahora caliente y listo para usarse. Colacar el botdn de destilacion en el modo Kjeldah
(si este estaba en e modo DD) y el botén "AUTO/RESET" en "AUTQ". Asignar a las
constantes los siguientes- valores A=00.00, B=1.00 y Blank‘=.00. ‘colocar un tubo con
aproximadamente S0 ml de agua destilada, esperar a que el indicador "CYCLE' OVER®
este permanentemente encendido. Cerar la puerta de ‘seguridad; cuando el indicador
“CYCLE OVER' vuelva a encenderse anotar 6l valor exhibido (ml de mulante) abnr la
puerta 'y cuando vuelva a encenderse Ch indicador cerrarla (con el mismo tubo hasta
oblener una lectura uubb)

Nota: Para abrir 0 cemar la puerta de proteccion ef indicador ‘CYCLE OVER" debe estar

vozmlbtliudoﬂmoinmd\mroltwoeondtmmoymlapuom

vm mmmmwommoimummuuqupoynmmnbh. suzfﬁ
no, oonnmmmmmwmummhuﬂw
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14.01 xN x 1000
B_

Vol. muestra

N = Normalidad
BLANK = Volumen en ml de H,SO; obtenido anteriormente.

Redondear Ias cifras. Por ejemplo si el valor del blanco es 0.353, &l volumen de muestra
50 mi y a normalidad del acido sulfirico N=0.02 Jos valores son ios siguientes:

A =00.00

B=5604

BLANK = .35
MIMMU&M|W1yolvalorombldos«éenppm(mgll)deNNHg
smmgo WuwmwmsmnumgﬂdenordoMes’
f+10% wbmammmlmVMAwooo B-100y8lank-00yel
mmmmmam mmmmmanm,mwummm
(SM)MIOMMMMWNM

14,01 x N x 1000 x (VIM-VTT)' »
mg/ N-NH; = — ' (5:14)
Vol. musstrs
N-mummoo(mum

vm-vmmmmwmmumm
m-mammmuwm

cmummmmummuwumww '
mummwvwmum"sm wnrod\mmtubooonaproxmdamnto
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50 ml de agua destilada y efectuar un lavado, volver a pasar el botdn de vapor a "OFF"
sacar el tubo. Apagar el equipo y cerrar la llave del agua de enfriamiento. Llenar el

recipiente de titulacion con agua destilada.

Limpiar las paredes interiores de fa puerta de proteccion semanalmente o diariamente

88gUn como se ensucie.

§.4 RESULTADOS

Se realizo la detenmnacndn de nitrdgeno amoniacal por el método semnautomatnzado para
una muestra con concentracaén de valor nominal ngual a 12,5 mgll ollgléndose esla "
concentracion debndo a quo (1} ol promodlo de mumm quo momaron para roallzar la .
dltmmmdén Para un mayor detano de la ocuacnonu omp&udu a comnumén verel -

DmeM uoﬁunq»hmﬂéndﬂmﬂodoudnomsmumtmm
mma-mmmzsmammmu '

‘mm-(commuvmun)
'ooumm

CV= 100 (0086312412 08872%,

, Gaikstish



Exactitud
De acuerdo a los datos presentados en la Tabla 5.1
% racuperacion = (12.41/12.50) x 100 = 99.28

Limites de confianza, 95%
LC (95%) = 12.41 + 1,96 (0.085) = (12.24 -12.58)

Como puede observarse jos valores experimentales obtenidos y presentados en la Tabla
5.1, estd dentro de este intervalo.

Limites de deteccion
Dmmdoﬁooddoopmonuosenlaubla52dllmnedodmccnénes
LD=(03x314x00195)102714 0.0676

thmm“dtﬁmmllmnododumbnmh metodalogia dmnta' :
mmvummummumnmuw-owwl

Fackores de comelacién

mmmmmmmmwdmwu
hddomlyluquouobtorﬂrimwnlnmm.mtodolooh semhnronumurhde,
‘mmmpnmmummmwmm ‘

EnhTmsaucnhmlouuum cnmdl aozsmmmm por
mm Mmumo onl.GrMa51 upmmtllacombdénmolmﬂodo; :

Wydw
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VALOR NOMINAL = 125 mg/|

MUESTRA

VALOR EXPERIMENTAL
(mgl)

ERROR RELATIVO
(%)

1247
1251
1242
1288
1247
1242
12y
1247
s
1240 -
129
1242 -
1247
s

048
080.

048
0,08
048 -




VALOR NOMINAL = 0.30mg /|

0%
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MUESTRA- KJELTEC KJELDAHL
(mgi1) (mg/i)
1 1,50 180
a7 430
6.80 7.30
740 840°
8.20 9.50
890 - 9.80

7 870 - 10.10
(] 10.70 12.10
o 12.90 1490
10. 1450 1800
. 16.10 1830
2 1660 1040
13 16,70 1820 -
" 175 1800
18 1000 1930
18 1020° 280
17 1090 12030 -
1900 210
970 210 -
00 230
290 an
2400 280
2530 2190 -
2 2540 730
25 28.50 12040
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‘GIRAFICA 6.1
OORREI.ACIW DE Nrmoesuo AMONIACAL POR LOS METODOS
| DE KJELTEC'Y KJELDAHL

N-NH3 mg/l (KJELTEC)

TYIVINOWNY ONIOQNLIN 30

e —

1.8 16 s 215" 26.5
u-uua mgn (KJEI.DAHL)
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5.5 ANALISIS DE COSTOS

Se calculd el analisis de un lote de 25 muestras de agua residual para la determinacion de
nitrégeno amoniacal por los métodos Kieldah! y Kjeltec, considerando los siguientes

rubros:

Reactivos
Materiales
Equipo
Mantenimiento
Personal

La Tabla 5.4 resume el tiempo mensual que se ocupa para preparar los reactivos
nacasarios para e! andlisis diario de 25 muutrls

| ""°°'"""'"""‘"°"°'“"‘Wn-m-mmu25 s
'W(M nmiwwmmudO) e,

LaTnbla57u\lmloococtounwama|rm|vocpormmaodocyllfmseloo ‘
eouolmm.mm.lu

,Somobuwuquconolmaodoumilutommudoummmwdomm
-ummazsmwmmsuhau(ssomum)nzaahom
(170mmcﬁm).8mmtcoodwdom~upudmﬂodow“mhbqo. :
"mwmmum«mmm«\olmpow(ma
bromocmo')quonmhwoqucefuuldometnhnoqnump‘umdmm
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tradicional, aciemés de que el equipo Kjeitec emplea agua destilada de un garrafdn para ta
generacion de vapor, siendo contabilizada coma reactivo esta agua. Debe aclararse que el
consumo del agua de enfriamiento no fue conlabilizada para obtener costo de analisis, por
que en ambos equipos se utiliza ajua de enfriamiento.

En ta Tabla 5.8 se tiene que el costo de maleriales para el sistema semiautomatizada es
aproximadamente 4.25 veces mds bejo que el costo de los mismos por el método
tradicionsl. La Tabla 5.9 muestra los costos de los equipos, @si como su mantenimiento y

depreciacién. .

EnllTnblnsmnprmmme:wala reslizacion de un lote dmo"
25nmwlhmﬂnlnwéndomlrégono mniawporambos métodos.

EnhTmSﬂnMonmtosoomspofudaundelosmbms
Mydmuﬂmwm Cmmwmm olooltopord =
Muumﬂmum%u&wﬂmahu&matmwul
wy-ummammmuum nmdtque'
wbnﬁmummumdmm

nou-mnumommammuuumam'f
,muum‘dommdozsmnwumam1a7w"ml
'MWydﬂﬂ:&WuMdMWM Sin“
mmmmmm«m m utiided, WDOI‘;
memww dnbidolqmlommmnshmm

Lub.uwlnduhm\hwm:on umpomnaconunnnndoahom
mmdludnﬂoywmocibnhmddomipodosms
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‘REACTVOS “TIEMPO EN MINUTOS

‘KJELDAHL KJELTEC

INDICADOR MIXTO
soa.ucsonnemlomo
PENOFTALEINA - |
SOLUCION BUFFER DE BORATOS

suucmucmou
lowcuouumomousooao o
TIEMPO TOTAL 2000
TIBNIPO GUE 88 CARGA A CADA LOTE 12n
MMIMAWM"M
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1OYNINNELAT

TWIVINONY ONFOOULIN 30

10

30

ot fpned

R N—

H

qirre 4o steteasiren Joso

4

TIEMPC DE

DESTHACION

104 potren

TITULAR EL 200
LOTE Y HACER
CALCULUS

TITULAR EL
3er LOTE ¥
HACER

CALCULOS

DESMONTAR
Ei 3ec LOTE

¥ APAGAR

REPORTE DE

RESULTADOS

© AL CUADERNO

£t EQUPO "

szl




r

‘TIEMPO EN MINUTOS'

180" 10
ADICION OE REACTIVDS | i - TIEMPO DE DESTILACION REMORTE.DE RESUL TA0S
; - SOLOALOS TESTIGOS ¥ TITULACION EREL ALAS HGIAS Uk
ST ' EQUIPO KELTEK RESULTADOS
IR ANALITICOS

- LOS RESUL TADOSPUEDEN
© SER PRESENTADOS Erv

PPM, CONSIGERAHDOLO
DETALLADOENEL. -

PROCEDWAENTO N CUANTO

UURRESWTADOS -

-

LA ADICION DE REACTIVOS
ACADA MUESTRA ANTES TE
INTRODUCIRUA AL EQUIPG SE_

ANTERIOR ES1A ENDESTILACION
C ynriiacion T

T

HACE MIEHTRAS LA MUESTRA -

IYOVINONY ONSOOULIN 30 NOIDYNIWNIL3T




wroco| DE | memaacion| pom : woan | precio | castar | costor
NUESTRAS | PORLOTE | MUESTRA wraro | Lore | muesTRa
porow | (e | ()

i %0 1400 MACIDOBORCO 9 002 - | osme | 069
R4 DE METIO s 200 | oome | ooon.

AZUL DE METILENG an | ooz | oo

METANOL 008 | 08382 | 003

wcoosuismco. - | m | oo | oo | oeez.

KIELDAHL TETRABORATODE 80D | 9 10 | esey | oz
horoxoooescoo | o | o1 | o | -oous

FENOPTALENA o | e | 0o | oo

camscrwronesoon: | o | 0. | oo | oo

m | ooor | vamse oau ;

) w o | ow | ose| oow

o | 2m | oo | ‘oowe

o | %20 ] oareo| oores

m | oos: | cem2 | oo

m | 004 ] ocess | ‘ooom

KJELTEC o | a0 | raemi| oo
» :@.u 04| 00102

o ) e | 0o | o000

9 020 { oooz | ‘00001

0001 | faree 00781
- Josens | o
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METODO PRECIO cOBYO/ - costo/
UNITARIO © LOTE MUESTRA |
MATRAZ KJELDAML DE 800 . 00
| PPETA VOLUMETRICA 100 mi a8
MATRAZ ERLENMEYER DE 800 m. 107
moteﬂncmmmmbne'nw 023
mounoemwm:mmwm o
rnucosoveuo ‘ 0z
mutsrmuwm 2% -
muvmmtm L
mwo:mucm 0008
PIZAPARA VAT, oos
rmrmqng;m
“wn .

MATRAZ KJSLEWHL OF 00 M. -
PPRTAVOLUMETRICA 100W
mmxuwuvnumn
nolmnnmmouuu
PROBETA DF POLIPROPLENC O 00mi. 0.0
PRABCOQOTERO - ii7! i 028
BURSTARATANOM DR tOm. -
TRAMPA DI VAROR KSLDAW.
qnmumm.
PINZA PARA BUMITA.
TUBG PARA DIOEATION

Lonat
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EQUIPO -PRECIO_[DEPRECIACION| o570 | €O8TO MANTENIEENTO
METODO UNTARIO | ANUALPOR | pon pon ‘| coeto | costar | costor
5 %08 ‘KOTE - MUESTRA| . ANUAL LOTE | MUESTRA
gouwo kiELDA| 10310000 2043800 | Teoes ] e ) asz7201 2047 1 oen:
KJELDAML
TOTAL noM | e 200 0833
lEQUIPO KJELTEC | 107.27200] 2148440 e 18 | 4w088°] 0| osse
naaLTIc
] TOTAL: sy o] e il e
e 150000 | 8| 2498 100
ieLeo B

D_ETERMINA_C\W‘ OE NlTﬂaa ENO AMONIACAL "



COSTO POR MUESTRA

METODO POR POR POR POR POR CQOsTO

REACTIVOS | MATERWLES EQUIPQ MANTENIMIENTO PERSONAL... TOTAL

0.39 263 318 08 205 887

KJELDAHL

0.44 0.8? 088 450

5080 PORILOY
' reacTvos | waTamwLes | Eoumo. | wANTENMMENTO | PERSONAL O

LCOBTO !

T L ™oy e war | e
KIELDAML -

11.00 1560 “si U Alase
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5.6 ANALISIS DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES
De lo descrito anteriormente se pued'e concluir:

- La técnica analitica semiautomatizada para la determinacion de nitrégeno amoniacal, es
mas répida, un 48.57% del tiempo utiliza'dd‘por Kjeldahl. como se observa en las tablas 5.5
y 5.6 e debido principaimente a que en el equipo Kieltec se tarda 3 min por muestra y en
el equipo Kjeldahi se analiza por lote de 12 muestras las cuales tardan 60 min eri la
destilacion, | |

- Se dttom\mnron los pardmtm estadisticos de procisnén y exactitud, pafa el método
Wp«!lupdidéndommdomamstmcon valor nommalde 125mgll Para
oltoc plrimwos s toono un valor do 0.68% como precision Y. un valor de 9928% de
mm con duvmén romiva de 06072% 3 método K}oldahl tiene' una precision de
145%ywouﬁih:ddﬂ95%dtmwwén (EPA 1979) Con locu.l u observa Que
dMMumﬁamwﬁomﬂMyMudqunlmﬂodoumoml

-aasmmmmuoummmm«oaoumoorwmnméoeno
amoniacal, oleud MIvmoondLDMdo!ModoW(ozmon)umomr
(APHMM)

-EnluUhSSymm uobumqmloommwmmmmyomporer
miétodo Ketec , m.u«mmwmmmmm'
,mummmm».mmumwmmm"
ndmwwuwmwmdimywbmmmhw.dum

- £ costo por lote de 25 muestras para N-NH por 6l método Kjeltec es un 48.91% del
costo por el método Kjeidhal.
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6. DETERMINACION DE GRASAS Y ACEITES

Ei cor ocimiento de la cantidad de grasa y aceite en aguas rasiduales es de gran utilidad
en el disefo y operacion de sistemas de tratamiento. Por otro lado, su presencia en
cantidades excesivas disminuye la capacidad de las redes de drenaje, por lo tanto, se han
establecido normas para regular las descargas Industriales y exigir si es necesario un
tratamiento previo a estos efluentes antes de permitir su descarga en cuerpos de agua.

Los métodos empleados para la determinacion de grasas y aceites son el resutado de

afios de estudio para obtener una medicion rlzonablo en agua polable y residual
(doméstica e industrial). Acluaimente hay tres métodosdoaMlms

A) Método de particion gravimétrics,

8) Método de particién inframdie, y

;c)mmm

nlbdoinmiudomnuﬂaquomnmwuvd&ihoqnse

'-:mim o ll opouuén de wapormén del nomm del procodnmi«ﬂo orlvmuico El

mcumwmmwlmm mwos‘
mowmmammmdumamwu,
m‘bqumomdomym« 10mdl)-lmibdoandms
MMaummmmWhMM :

.ElmmudmmMmdmwdeMymbh sm

mdmwmwmmmmwumm1

'MWVMMdum

E M pdm del dm SOXTEC HT de TECATOR hace. poublo Ia extraccion -
uundo un wnn numero. dn ‘solventes, mis rtpido seguro y eoonémaco en oomparacionv
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con la extraccion soxhlet. De esta manera, la técnica reduce el tiempos de extraccion hasta
un 80% del utilizado por soxhiet y recupera de un 80 a 70% del solvente. La alla
seguridad es lograda mediante un calentamiento extemno.

6.1 ASPECTOS GENERALES

Los: aceites y las. grasas que se pueden ‘encontrar-en el agua resudua! domésuca )
nndusma! estan gomralmonte en forma de emulswnes o sapomf icadas bap la ‘accién de
'productos qulmncos dotergentes atc

La baja solubifidad de las grasasonagualacmtl Su separacion por el usoduqmpos de
flotacion, p«oin\plncalctrmspomwndorwmww“dotm sudnmménen
mammmomwmywmbmmammam s
owprmummmdumivmmmonmmmmmuobmy
‘mwammdumahMmdem
L)

Residuos de industrias de elimenios enistados, particuiaments donde ol cebo procedente
dnlomdmudnwm mw‘mkmmuwam
mam eummymmmmum, :

M«Mwalcaummmmba!immmm”m S

bmmwumummmOMMm
'imnowokmummlambndogrmylommmwm

Les grases y aceites son “toros de alcoholos tnvdonm guwol ‘mientras que las ceras
20N deteres do sicoholes monovalontes de cadena lotqo Todos sirven de siimento a seres
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humanos y lambién a las bacterias dado que eéstos pueden ser hidrolizados a écidos
grasos y alcoholes.

Las grasas y los aceites son glicéridos, de &cidos grasos. los. acidos grasos .son,
generalmente de 16 a' 18 atomos de carbdno sin embargo, pueden estar presentes los,
4cidos caprolcos, butfnco y caprilico en canudades sugnmcantes como componentes dela
mantequilla. Los écndos pueden estar también msaturados los écndos oleicoy Imolelco son
importantes en el aceite extraldo de |a semilla de algodén El aceite de linaza conuene
-grandes canlldades de écidos linolefco y hnolenfco los ghcéndos de écldos grasos que.
-8on liquidos a temperatura ambiente son aceites y aquellos que son sélldos son grasas.
Quimlcamonte son muy stmnlares los aceites tienen predomlnantemente écndos grasos de

cadom oom 0 écldos @rasos con un considefable grado de. insaturacuén camo el linoleico

y Iinolonfco

En la determinacion de grases y aceites no L) mndo una canndad absoluta de una
ludmcil upoclﬁu, mae bien se dmvmman cunntMvmmo grupoo do mtmns con.
caracirisicas simiaces en relacion & su ‘solubiidad con e riclorotriforoetan o tambidn
con ¢ hexano. De acuerdo 8 o anerior se considers "graes y aceite’ a todo meterial,
»roeupoudo como wmncm lolubh " tridofotnﬂuorm L] houno Eso. lnduyo olros,
materisles exraidos por ol solvenie de una muestra ocudmuda ‘(como compussios de
azubre, cmau eobtm orowcoo Yy clorofln ontro ‘otros). Es 1mponum quo oe
nmm 808 claraments ontendide.

fComnkmm‘mmmugmuymmMnnymw‘ oy
manhmwlom‘moM : ‘ »

|Acomm o fmoo Colm ) MUOS'D especieiments para e
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determinacion de grasas y aceites y no se debe subdividir esta en el [ahboralorio, cuando
se requiere informacion acerca de la concentracion de grasa promedio. en cierto periodo,
analizar las porciones colectadas en cada intervalo de tiempo para eliminar pérdida de
grasa en el equipo de muestreo durante la coleccion de una muestra compuesta, y tomar

¢l valor promedio de estos analisis.

¢.2 FUNDAMENTO TEORICO

Los aceites grasas ceras y 4cidos grasos son las sustancnas pnnclpatmente c!asaﬁcadas
como (rasa en agua’ residual doméstica. Las aguas reslduales industrlales pueden
contener #steres simples y, posiblemente otrog compuestos que puedenkquedar dentro de-
la mismé clasificacién.

Los cidos grasos se endnntran'principalmonte‘en forma pracipitada como jébdhas de’

'cak:io y mognosio como taln lon'*npolubles on et sotvante Las muestras ‘son

acidfﬁudu con el icado clomldnco (5 pH aproximadamnte de 20, paru hberar el dcido.
gmo. _eqtg reaccion puede urroproumdlpor la eeu.crén (6,1).

Ca(CHxCOO): + 2H' ~———— 2C;HxCOOH +Ca™ (6.1)

Los* tcidou grlm do ano peso molocular wn ratltlvtmem insolubm &n egua y son

upndos de otros compuestos de o'm durante ol pmcodummnto de ﬁnmaén
‘Lafikracién con tierra de distomeas como'coadyuvante de fittracién es considerada una”

forma acnptabto pﬂ upmr todos |quellos materlales msolubles en o’ agua {de los.

‘ ouatu tas grasas y los aceites forman parta)f La preparacldn de 8 mmt_ra para extraccion -
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después de la etapa de filtracion requiere secado a 103°C. esto implica que todos los

materiales con punto-de ebullicion menores a esta temperalura se pierdan.‘ también
materiales que tienen presiones de vapor apreciables a103°C. Tales compues!os, exbento

en casos especmles normalmente estdn presemes en canudades pequeﬁas en aguas

residuales domésticas y son de paco interés, exceplo en aguas reslduales de.la nndustna

petrolera La mayorla de los materiales generalmenle clasmcados como grasas" tienen ”
muy ba;as presiones de vapor a 103°C y pueden ser recuperados précucamente en un 100 ‘
% con hexano (solvente) La etapa de secado del cartucho de extraccaén con Ia muestra es
muy lmpoﬂante por: varias razonos ‘

1) Ehmma e agua del materfal ﬁltrado de manera que el solvente puede penetrar
vicllmomo onla muestra ¥ mc‘uar una buena extracclén de la grasa

2) Elnmmn I poanbllldnd do quo camidadn apreclobles de agua sean arrasiradas con el
oxtmto lumonundo ol tmnpo do evapoucnén del solvente,

3) Eo noelurio mamnor loc caﬂuchos duramc ol tiompo y temperatura especificados de -
lo comrmo [ puod-n tonor pbrdsdn de o8 oompuostos de mterés

1m&m¢1mml
1mammw&m
1Pizels .
1Vmamcpmomoooma
1Vmbvi¢nﬂmml

1 Vmﬂm&HOmi
1Probdl¢tv6¢io¢50ml
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1 Espatula

Navaja

Tijeras

Frascos para grasas y aceites (frascos de vidrio de 1000 m! de boca ancha)
6 Embudos Bﬁc_hnévr‘d'e 11 em de didmetro intemo

2 Matraz Kitazato de 2000 m!

Guantes de létex

1 Cristalizador

Co‘niumibyl'goz'

- Papei filio de pliego
- Pape! filro Whatman N° 40 de 11 om de didmietro
Phauicinins ol -l
- Cartuchos para extrabddh' de cel&losa
Didmetro intemo 24.5 mm
Diﬁrﬁotrq externo 260 mm
Longitud exterior 60.0 mm

Eq"'u‘ip‘o:

- Estufa de secado

- Desecador

- Balanza analitica. marca Sarorius, mod. A120S
ooufcadr o210

- Manifold de 6 lugares-

. Cimpa‘h\d de e’xira’cciérj (no es indispensabla) -
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- EQUIPO COMPLETOQ DE EXTRACCION SOXTEC HT6

Descripcion del equipo:

Las muestrés a ser analizadas son preparadas e introducidas dentro. de los
cartuchos los cuales son insertados dentro de la unidad dé extraccién. el material
soluble es extraido por el solvente en un pfoceso de dos etépas séguido pdr un
éi(:lo de recuperacion del solvente. Finélmente,los recipientes de extraccion son
secados y pesados.

La unidad de servicio suministra a la unidad de extraccnon aceite caliente para
lograr la evaporacnén del solveme El tubo que conecta Ias unldades de extracciony -
servncto esté d|seﬁado para resistir el uso. de acente callente y mantener
temperaturas constantos La longnud del tubo permite- que las umdades se
coloquen separadas

La umdad de serwcuo osta equlpada con una bomba de. aire para evaporar las
ummu trms de solvonte de los rociplontes de extraccnén

En o anexo B se indican ‘las partes que conforman ol equipo, su funcion y. -
opmcuéndolmmoymuMmbnto

Reactivos

b -

Audodom&m EnmmwnvolwnancodMOOOmloolowaOOmidnouaj'
WyMMymmwmammmsoo

‘nﬂdodadoduh&«mwmm wydommmuu
’n-mﬂno Pumdubuﬂicwnwc El wmmmwrmmmo w
iovnpom 100 ml dowlnmunoomno Nouur tubod-pm;co pn trmfom ol

lolvom.,
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c)- Suspension de tierra de diatomeas. Preparar una suspension de tierra de
diatomeas que contenga 10.g/l. Agitar perfectamente antes de tomar los 100 mi
para efectuar ia filtracidn.

Procedimiento

Colectar aproximadamente 1 | de muesira en un frasco de vidrio de boca ancha y marcar el
nivel de muestra para una posterior determinacion del volumen de muestra Acidificar apH’
de 2-0 menor, generaimente 5 mi de HCI es suﬁcwme Durante todo ol proceso de
filtracidn deben ulilizarse guan!es colocar un disco de entretela en un embudo Blchner y
sobre este un papel i itro Whatinan dei N° 40, humedacer con’ agua desnlada y aphoar
vacio presionando la orilla del papel con un gandarme pasar 100 ml de la suopenslon de
la tierra de diatomeas. Filtrar la muestra 4cidificada, aplicar vac!o hasta agotar el agua.
Con 'una espatula transfenr ol papol filfo a 'un: cuadro. de papel f ltro de phego de’
.aproxnmadameme 13cm 13cmy hmpmr las pmdos dei ombudo Budmor y ol interior del‘
frasco donde se recolects la muestra con cuadrhos de papol f ltro de pncgo humodoctdos
con hoxlno y colocarios sobre el fitro con la. muutra, anvolver y. colour‘dontro del
canucho de oxtrwcuén y ohqumr oi canucho con pluma de tnma atdmca Por c.m lotc de/ :
muntm correr una muestra control y dos blancos de reactwos utllizando agua dtsmada :
on lugar de la muestra,

Colocar los cartuchos etiquetados en un cristalizador y cofocarios en la estufa de secado )
103°C duramo unl ‘hora { u muy importante do}mos Unica '
de o contrano ioo reuultodos puodon vmar) colocarlos en-un dnocador pn quo se»
enfrien. (oprox 1 h) Utmzando guantes co!ocar los adaptadores a lou canuchos (antltos)
colocarlos en el poﬂacanuchos y volver a colocarios en el desecador (Fi iguras 61a66).
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FIGURA 6.1
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FIGURA G4
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Preparar los recipientes de extraccion de !a siguiente. manera: 1) Los recipientes deban
ser lavados con detergente y agua caliente; enjuagar perfectamente con agua de la llave y
posteriormente con agua destilada. 2) Verificar que estén marcados, melerios a la estufa
durante 2 h a.103 - 115-°C. 3) Dejar enfriar en un desecador {minimo 1 h). 4) Pesar 'as
recipientes anotando en el cuaderno de rabajo la identificacion y el pesoinicial (P1).

En el anexo B se detalla la operacion del equipo.

Checar el nivel de aceite de |a unidad de servicio.
Veriﬁcér_ quela terhperétdra de sobrecalentamiento este 2125 °C (posicion 5) para lo cual
la lémpara "READY’} 86 enciende y hos‘irjdica que el equipo esta'listo para comenzar a.
trabajar. v

Posar los rocupmtes de extraccion para obtener el peso P2 (peso del rocup:ente después ‘
dela oxtrlcclén) Meter dos b!lneos por loto de 24 muostm R

Céiculos

s (P2-P1)masn - (P2- P1) o g
Mg Grasas y Aceites = - \ -*1E06. 162):
~m:

puomddndpm(o)

mummwproemmmm o
p "oookfmumoedonmm)'uooofm eormddn
Vol mmm«mf. m; e

oy



6.4 RESULTADOS

En el apéndice A aparecen las ecuaciones y definicion de cada término-empigado a
continuacion. " ' ‘ '

Para determinar los parametros- estadisticos, primeramente se realizé ung serie de
'pruebas para secado y extraccion (para evaluar la eficiencia de extracccdn del equupo
debido & que. la fi ltracién es la. misma en el metodo SOxhlet y método Soxtec) y
postenqme,nte se corrieron pruebas con ol método completo.

Pracision’

Se hard la suoulanta consldoraclén

Como las muestras varfnn m 8u concentracion nominal (como se muestra en latabla6.1)
se oomadmm la doswacaén osténdar do porcaen(o de recuperaclén y se. refenra als

ooncemmcién nominal promedio; (ver APHA 1992)

De latabla6.1
S dencupaacion™ 1.685

S ?/(Sua‘)(x;ﬁy ramiiaes) = (1.685)(0.0634 9)/100
$=0.00106 gj,é 1.06mg. .

‘de acuerdo @ lo anterior a un valor nominal promedié de 00634 gla prqcisiQn :‘del método
8 1.06 mg.
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Coeficiente de variacion
Delatabla .1 se tiene que:

0.00106
Cv=100"*——-=1672%
0.0634

mor relativo promedio

omo 8@ observa en la tabla 6.1 e} error relativo prorﬁedigf_qs"l 060%

Exactiud
Delatebia 6 1 ol % RECUPERACION PROMEDIO 08 99.09% -
Para ol % e recuperacién los limites de confianza son:

LC (95%) » NODH%UG&’))
LC (96%) = (05787 10239)

Low limites do eonﬁlm uobhmroncon»mpoctoal % qoyr‘owpomion lo cual impiica’
quui " mlhun 20 mussiras con un valor nomil al que va de 005679 2 007 lo.y u

So————
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calcula el % de recuperacidn unicamente una muestra puede quedar fuera de este
intervalo.

Limite de deteccion del método (LDM
De acuerdo a latabla 6.2 el limite de deteccion uti!i'zakndo»hexano destilado es:.

3.14*8.196 *0.01098 ‘
LDM = : =0.0028g=2.8mg.
100

Resuitados del Método Completo

En la siguiente tabla %o muestran los, resultados de Ios parémetros estadisticos los cuales: :
se calcularon de acuerdo a las ecuaqones antenores y utmzando Ios datos de la tabla 6 3 5

PARANETRO ESTADISTICO

UMTES DECONUNZAALM S

LAATE DF DTECCION DEL METODO - . -

NOTA2, " 8o ‘mitli‘d'ﬁo-nfm dmﬂn?nﬂ Vat.datas da fabla
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Correlacion

Cuando se implementa un nuevo método es necesario compararlo con el q'ue‘se realiza
actualmente en muestras reales y de esta manera observar su comportamjento. En este
caso ‘el método SOXHLET es el que s reallza actualmeme y el que se propone
mplementar es ol Soxtec Por ello se realtzarén una sene de pruebas determnnando la
cantidad de grasas y aceites por ambos métodos para muestras reales.

En la tabla 65, asl como la.gréfica 6,1 sa.muestr’an_ los datos obtenidos por el método
SOXHLET y por el método SOXTEC.
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VALORNOMINAL| ~ VALOR ' |RECUPERACION| ERROR
MUESTRA DE ACEITE. | EXPERIMENTAL (%) RELATIVO
(o) (g) (%)
1 0,0607 0,0651 9901 0,99
2 00574 0,047 95,30 4,70
0,0811 0,0807 99,35
0,0856 - 00858 100,30 0,30
00774 0,0790 102,08 207
0,0887 10,0583 932 068
0,0808 0,0818" 101,18 1,18
0,0831 00628 082 048
00632 0.0831 99,84 0,18
0,0835 0,0845 101,87 187
0,0812 - 0,0802 0,37 163
00820 00809 . 982 318
0,0844 008% 98,76 158
0,0817 10,0807 9838 182
00812 0.0603 9053 147,
0,0844 0,0629 967 23
0,0687 0,0876 9840 160,
18 0,060 0,000 9852 148 "
19 00589 0,0884 97,36 284
20 10,0748 00718 - 101.47 1407
PROMEDIO OBTENIDO.  '0,0634 - 10,0629 99.088 1506
DESVIACION ESTANDAR -

‘DETERMINACION DE GRASAS Y ACEITES



et

VALOR NOMINAL
DE ACEITE

VALOR . | RECUPERACION
EXPERMENTAL| (%)
(9)

ERROR
RELATIVO
(%)

,9:.01'29

00104

00117

00118 98,33

0,53

1168 .

187 «

PROMEDIO OBTENDO . 00110 .

DESVIACION ESTANDAR

101,33

8198

8,66

BETERWINACION DE GRAGAS Y ACEITES
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I i ‘
, METODO SOXTEC

VALORNOMINAL] ~ VALOR | RECUPERACION| ERROR
DE ACEITE., | EXPERIMENTAL (%) | RELATIVO
(mgl). (mg/l)- (%)~
1 65.65 61.18 93.19 681
2 6541 60,71 9281 119
3 66,82 56,38, 87.32 12688 -
‘ 59,53 8212 87.55 1245
91,18 8341 9148 852
87,08 78,94 9067 9.33
88,24 0N 89.20 1080
150,38 13802 92.33 787
95,83 83.64 87.85 1248
91,08 7978 87.5 1241
" 9,00 8482 88.35 1168
12 109.18. 98.48 90.30 870
13- 0529 7.9 8062 9,38
1 023 " T80 94.00 800
18 835 8047 -91.08 s
16 7447 6941 93.2¢ 679
1 M 7882 9279 721
T8 YY) 7824 8781 12.19
19 [R(3 7847 91.94 0,06
20 00,78 78,58 90,57 043
PROMEDIO OBTENIDO
DESVIACION ESTANDAR . 1.8523.
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1380
470

14,00
39,00°.

4000

%00 :
32000 .
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6.5 ANALISIS DE COSTOS

Se calculd el costo directo de la determinacién de grasas y aceites por los métodos
SOXTEC y SOXHLET (valores actualizados a julio de 1995), considerando los siguientes
rubros:

- Reactivos

- Consumibles

- Materiales

- Equipo

- Mantenimiento
-Personal

El cilculouroﬂnzbwnud«mdounlotodom muntraspordio.porlo lanto los: oostosw
quomlunmmwnvﬂidmpnﬂdommimmpordia T

‘Elduoloudtlouootosmlowmm SOXHIETySOXTE 80 mussiren_en las.;
oioumwu

Tabla €8 Andisis de Tiempos y Movimient




De esta forma se abtiene un costo de analisis para la determinacién de grasas y aceites
considerando un lote de 22 muestras diarias, equivalente a § 815.51 cuando se emplea el
método SOXHLET y de § 696.19 cuando se emplea el método SOXTEC. Estos costos no
contemplan indirectos coma son: financiamiento, utiidad, gastos par servicios y gastos

administrativos.

Las bases para realizar la presente evaluacion son: una persona can un furno de.8 horas
diarias, 264 dias al afio y una depresiacién lineal de equipo de 5 aftos.
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TIEMPO EN MINUTOS ( PRIMER DIA)

X 180 10 45.60

* PREPARACION DE{* Sil. TRACICH: D8 * COLOCACION DE *SECADODELOS [*HACER DS CQADQOS OF PAPEL

LAS MUESTRAS | LASMUESTRAS" | LOSANILLOS CARTUGHOS EN
Mg T3 LAESTUFA
* MARCAR EL VOL» ' SRR » PREPARACION oEL |*HACER LOS CI‘RcUt_.:c’é' 5€
DE MUESTRA WA | Bt L
| | gL SIGUIENTE DiA g

* ADICION DE HCL * MEDICION DE: -
LOS VOLUMENES -

o m O P»P O — < — 4 O >

PO EN MINDTOB(SEQUNDO DA

e 0 |

|* CALENTAMIENTO.

AL * [+ LA evapoRacion ok EN
DKL EQUIPO ULTIMAS ©

'ELDESECADOR ) | CESPUE
o | weximaccioy
-pREPARACIGN DG | T

ﬁrm&?@ﬁieg,
‘isiéQ!E‘Ni;“du 2

A RESLTADOS

*EXTRACCION " | SOLVENTE (T00C). o
LEBALICIO 3wl SEEFECTUA:

" MmO » O — < — 40>

NOTA SN

PONDEAA
CORRIDASLE S " | ULTINA CORRIOA -
|wuestaas : N
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oS MmO » O —< — = O>

TIEMPO EN MINUTOS {PRINER DIA )

190

* PNEPARACION DE
_LAS MUESTRAS

* MARCAR E1, YOL.
 DE MUESTRA

+ ADICION OF HCL

* ECADO DF LOS CARTUCHOS

* FLTRACION OF.
ENLAEGTUFA

* PREPARACION DEL MATERIAL
PARA EL 510, DIA

. ieb;gm DELOS
VOLUMENES DE LAS
WESTRAS

* HACER L0, CUADROS
DE PAPEL

* HACER LOB CIRCULOS
DE ENTRETELA

HpS)

o

®MO»0 —< — —.0>

PAONTAR OF DOCE
MUESTRABAL |
EQUIO SOKMLET
(omy

EXTRACCION
'CALENTAMENTO (30 mwn}
EATRACCION (240 mn)
ANPRALNTO (10 for)

TESMONTALE (78 me)
JNOTA SONDOS -

COMRIDAS DE DOCE ;-
NUESTRAS

LA EVARORACION, |1
DEUASUTMAL
of manssce
gl b
AR

| PeamoopeL arer

CEPRODE
EFECTUADA LA |

158
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NUMERO | TIEMPODE | TIEMPO
weropo| O |Rezacion| por REACTIVOS unipap | precio | costor| costor
MUESTRAS| PORLOTE | MUESTRA UNITARIG | LOTE *| MUESTRA
POR DIA (MN) (MIN)
2 1400 8384 |TIERRA DE DIATOMACEAS s o2 | sar [ oz
ACIO0 CLORHIDRICO ml 003 | 200 | 009
HEXANO m | oorif e | e
AGUA DESTILADA mo | ooor] 84| ops
PAPEL FILTRO unided | 170 eass | 28
SOXHLET CARTUCHOS DE EXTRACCION | unided | 1480 "| 38818 | 1820
, * DIAME TRO INTERNO 245 mm
* DUMETRO EXTERNO 26,0 mm
*LONGITUD EXTERNA 80.0 mm
PAPEL FILTRO DE PLEGO 1124 | 081
win| wa
2 4000 | TIERRA DE DIATOMACEAS P o2 | ser | o
ACI00 CLORMORICO | 0o | 20 ] om
HEANG mo| oorj mwor:| S
AGUA DESTILADA m cooy | 1e4| 008
PAPELFILTROWHATMANS 40 | ures | 170 | msa | 288
SOKTEC CARTUCHOS DE EXTRACCION 100 | amase | reae
o * DIAMETRO INTEANO 248 mm ‘
* DIAMETAO EXTERND 20.0 mm
* LONOITUD EXTEANA 0.0 mm
PAPEL FLTRO DE PLEGO" 2 | ooor | 1
TOTAL sl ny
—

F
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-~
e
METODO PRECIO COsTOH “COSTY !,
“ UNITARIO LOTE - |  MUESTRA

MATRAZ BOLA DE 125 mi ) a7 056

[EMBUDO BUCHNER 11 cm 12000 P37 012

EQUIPO DE EXTRACCION SOXHLET. 27000 245 o
SONHLET .

na. .

EMBUDO BUCHMER 1 1cm om0 | 012

SONTEC

'DETERMINACION DE GRASAS Y ACEITES



DETERWHNACION DE GRASAS Y ACEITES

" b
EQUPO PRECIO | DEPRECACION| cosr0 | COSTO MANTENIIENTO
METO00 uniTrio | anuALPOR | pon | por | cosTO | costor | costor
ator | tote {muestral anuaL | Lote | Muesira
L SUA ST GEN S
PARRILLADE CALENTAMIENTO[ 240000 | 48000 | a4 | oos [ seeaz]| 148 ] oo
PARRILLA DE CALENTAMENTO| 240000 | 48000 1841 008 |27 146 | o0
BOXHLET [PARRALADE CALENTAMENTO| 240000 | 48000 18 | oos | 207 e 007
MANFOLD 8 LUGARES 170000 | se00 | 138 | ooe .
TOTAL om oM’ 4 020
BATEMA SOXTECHTS - 034000 | 12000 | sae | 220 | wara | 188 o
‘SONTEC [WANFOLD § LUGARES 7000 |  me00 138 | 008 )
TOTAL “w | LI
A R Y




costo POR:LOIE
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6.8 ANALISIS DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES
De lo descrito anteriormente se puede concluir:

- La técnica analitica SOXTEC para la determinacion de grasas y aceites es mas rapida
(Enun lote de 22 muestras es de 62 % del tiempo utilizado por SOXHLET).

- Se determinaron los pardmetros estadisticos de precision y exactitud, para el método
Soxtec un valor nominal promodio de 86,84 mg/\. Para estos paréme!ros se tiene un valor
de 1.8526 % como precision'y un valor de 90.52 % de exactitud, con desviacion relativa de' .
2.048%. E| método Soxhlet none una precnsnon de 7. 86 % y una oxacmud del 88% de
muporwén(APM 1962). oonlocunl soobwvaqwelmétodoSoxtecosmqoren
mapnciﬂdnyomnudqmdmﬂodotmdbcmal

-Elllmhdodmwdnquouobtmpnmomﬂodoesdo259mg/l ol cual

Aeonwdivm con el del mﬁodo Saxhiet (3 mg/l , APHA, 1992) es muy similar, esto o8

m.umMMlldamménuquaca y @l error que se tendria al

'pulrMporigudumoonm

-Enhﬁlesvmu uobumqnlosmultadoo tumnaurhgorm.
wompofdnmm mmmlmamwmmmquopord
método Soxiec, momb«oo umwmqumlnwdmondommcon
m-mm»mmwmm potkmnto upuodontemr:
VMMWVQMMMywo Enomcaloutmdﬂaqmovdwlam
mnwm&mnwanwmndewQOmvm

-Elcootopaldodnﬂmmaopmgrmyaco«ospordnﬂodosmocesesaa%“ ‘
dolcodopordwodomm
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7. CONCLUSIONES FINALES

Al analizar la normatividad nacional vigente en materia de agua y compararla con la

normatividad en EU observamos que:

‘caso delas NOM no s pfoporciona osia. informmén ‘
,4mpomm. o quo'on‘ 3 NOM fos limiles m‘mmos pom\ioibm «ttn o0 mgll y

Las Normas Mexicanas (NMX), presentan un atraso tacnoldgico de

-aproximadamaente 20 afios ya que en su gran mayoria son traducciones del

‘Standard Methods * de |a 14th de., 1975 (ver bnbuograﬁa de las normas onel.
|p¢ndico D)

Las Normas Oficiales Mexicanas (NOM) comparadas con las ‘nOrmas"dé a .
Nltlonll Pollutant Dlichargo Elimination System NPDES promtan llgunas”

diferencias, cntro lss més lmpomntos dmlcan Ias mgulemes Ias normas de

la NPDES son mit upociﬂcu ya que plfa cada tlpo de. lndustna hay de 6a
15 subdwmon» y pn cldn subdivisidn hay.una tabia con los iimites mbx:mos :
permuibln ldacuonll [] ulos parbmotros las oﬁcmn estatdol puodcn anoxar
otros quo contldmn oonvomoma para consorvur o equmbno ooolégico Enel
caso de: I“ ‘ nomm NOM unlcmnto u cusnta con a normn pm los
diferentes tlpoo de Indu;trin y las cusies son muy gononlcs cadu unn de ostas
normas cuom !lmblbn con porimctrol odrcuonalos En las normas NPDES u. _'
informa L] m Industrin de los dmunm tipos de tratamiento que pueden doﬂo .
Y qun mim pn cumpur con los timites mbxumou pomiuibm y’on o

on m NPDES ultn on xgnooo kg de ploducto osto ofrece una gren ventaa
ys que loo Ilmn» ostén omochmnlo vmcuiadol e ia produccion. lmpsdlendo '
de esta’ mlnm quo las mduutrm puodan hlcer una dilucion de sus oﬂuontes
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El desarrollo de nuevos procedimientos y métodos de analisis hace que las normas
generadas por organismos gubernamentales rapidamente queden obsoletas.

La dificuitad administrativa de modificar una norma hace que se continiien aplicando
normas qde no satisfacen los requisitos modernos de ‘sensibilidad, pré'cisién y
exacmud Ademés que muchos de los; conceptos modernos - de preservacnon del
ambiente, el no generar en los |aboratorios productos més téncos 0 pehgrosos que los
que se desea investigar, nunca han ,s|do incorporados en la normatividad, -

Una tendencia actual en Estados Unidos para subsanar este problema lo constituyen
|oe métodos basados ‘en el desempeho (PBMs por sus slgln on mglés de
Pedqrmance Based Methods) estos métodos establecen criterios que porm!tqn_‘hacer‘
mgc_!ificacvion'n_"»;'iempra y cuando se pueda demostrar y comprobar que dichas
,md.f_i,c@iéne__o no afectan la seﬁsibilidadyfoi,ibe'dﬁ_réidad en |a determinacién de los
pardmetros de Interés. |

En’ México se ofoctul un mitodo ain haw la v.hduclén de mo lo que: n hace
‘uniclmonto u copulr las tdcnicn do Eltadoo Unldoo lm comld.rlr quo las
c.ondcci ories son eompanto dlfmnm ) uqullln on ln.; uﬂamefuo dowrouodo o
método: Por Io tlnto ol obm:vo principnl do uto traba]o fua cumphdc y. quc se logré
ln Implomonuclén de ias. ucmcu |na|$tlcu de Grnm .y aceites, DQO y. Nltréoono
.Amoniml adecusndo los métodol a.les. condncbonu que . 8e uonon en Mixxco
mdicando paa. cada. caso limite de deteccion, . exactitud.y .precision,. omplundo ‘
#quipos: de ,vpngunr,dlg. de ,Ioe,cuu,l_u,no,,s,eﬂtmlq m:ig_rofo.m)_cm,que las - que
proporcions sl proveedor..

Como se oburvn en las tablas de costos de reactwos oxnte una disminucion de estos
entre el nuovo mdlodo y ‘ol'método tradlclonal con o cual la generacnén de residuos
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disminuye. Por otra parte la evaluacién econdmica indica que aungue los gastos de
inversidn son mayores que Ios de las técnicas lradicionales sin embargo, los costos
reales por lote y por consiguiente por muestra son menores,
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APENDICE A

TRATAMIENTO ESTADISTICO DE LOS DATOS
EXPERIMENTALES




La Investigacion experimental se apoya cada dia mas en la rama de las
mateméticas conocida como estadistica, por su gran valor préctico y por que
proporciona métodos que ayudan, escencialmente a manejar informacidn obtenida en
la repeticion de mediciones.

Los métodos estadisticos se aplican a fenémenos de los que se posee cierlo

nUmero de datos. A continuacion se exponen una serie de conceptos de gran utitidad
paa o tratamiento adecuado de una serie de datos.

Este pvimwo mide of grm de concordancia mutus que’ oxlm'omro,una gerle

_amdommambqooondcmeomm;mlmpmar
“dmm,mmmomwvaeomowdmo La
"Mﬂénuupodnccdcpomdmlnddnmindu

L desviacion esténdar S es caiculada de acuerdo a la siguients ecuacion: -

valor lndegd experimentsl

X = modhuwcadolosvdom oxporlmomaies
n= Mdomuutm




COEFICIENTE DE VARIACION

Es la relacién de la desviacidn estdndar S de una serie de datos entre la
media, expresado como porcentale. Esto relaciona a la desviacidn estandar ( 6
precision) de una serie de datos con la cantidad del analito adicionado.

s
CV = 100% (=
*(x)

ERROR RELATIVO PROMEDIO

El error remlvo axprosa Ia dlferencia entre - ei - valor - obtenido
oxporimontllmomo y d valor vudadoro como un porcentaje do oste vdor verdadoro un:
método puede ser akamente: prodto ‘Pero ‘determinar unicamente Una parte del
oompunto ounmo,muoproeho puodowménoodobidoaundﬁcn&cado
diucion inexacta, puadoomodidénlnoorrootadoloomcﬁvoo,ooqmponocﬂbudo
E) orror relstivo promedio es ol promedio de los errores individuales de cada
dotormmolén ol orror rolatwo lndividud o8 caiculado de ‘acuerdo a la’ siguienta

‘Donde : Xg = valor experimental
Xg = valor real o nominal




EXACTITUD

La exactitud se refiere a la concordancia entre |a cantidad de un componente
medido por el método de prueba y la cantidad real presente.
La exactitud es expresada por el % de recuperacion promedio.
Exactitud - vx‘ *100

n

donde : V,, = Valor nominal
LIMITES DE CONFIANZA (85%)

Son los limites dol rango de vulorcs en el cual el 95 % de una serle de ‘valores
obtenidos experimomalmemo debon do estar dentro de este rango, es decir, por e]emplo ‘
que al realizar un andlisis de 20 muostras tnicamente como méximo una muestra de -
ollas quqdarfq fuera de este rango. Se calcula a partir de:

Lc (95;)?.—.'1 £1.969

LIMNTE DE DETECCION DEL METODO (LOM) -

Esel componom quo pvoducc una seal con un 99% de probtbclldod dequees..

dmma al blanco. E) LDM es 3.14 S arriba del blanco de reactivos, donde S esia
desviacion osundv de una serie do determmnclones a conoontruclones de
apvontmmmento 3 vooos ol lfmito de doteocién

: 3.}4-S!Vn

LOM =
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OPERACION DE LOS EQUIPOS UTILIZADOS -




Operacion del reactor para DQO HACH modelo 45600

Advertencia: Este instrumento es usado para incubar muestras conteniendo materiales
peligrosos (écido sulfirico y sales de mercurio) en viales (tubos) de vidrio a 150 °C.
Tocar el bloque de calentamiento puede causar severas quemaduras y existe la
posibilidad de que un vial pueda fraciurarse y/o romperse. Debe usarse ropa
protectora, guantes y gogles o méscara facial. Si llega @ ocurrir un derrumbe, este
debera, limpiafse inmediatamente, si hay contacto con la piel, lavar el drea afectada

perfectamente con agua.
E! reactor consta de ias siguientes partes (Ver FiguraB.1 ).

Indicador de poder.

Switch del modo de temperatura.
Indicador de tiempo transcurrido.
Swich detimer.

Indicador de calentamiento.
Control do t.mpomum

Switch de podor

Switch de! voltaje seleccionado.

A Indicaciones para la preparacion del reacior, modo a150 °C
Prouucsén Vuwqudmmwubdord-volmmooloudoonol

voulplpfoplm pera [a linea de poder useds. Une uboaén tmpfopiu puodalb'
auwunosdnﬂmul:nﬂnmnto.wuﬁo«hmmm




Ajustar el switch de poder en encendido y permitir un periodo de
aproximadamente 30 minutos para oblener una temperatura de 150 °C. La
temperatura puede ser verificada colocando el termémetro dentro del pequerio
orificio provisto para este fin en el bloque de calentamiento. . '

‘Ajustar el swnch de temperatura ala posicién de 150 °C Su sevaa emploar el
mdlcador de tlempo transcurndo para apagar el reador al f nal de la digmién, el
switch Tnmordobo estaron la pomdén de TIMER. El metor do DOO wnionza la -
diom&én culndo o indocador de calentamiento comienza el aclo de mndsdo-,

B. Indicaciones para la preparacion del reactor en e modo de temperatura ajustada.
1-Encendar ¢l equipo y colocar of swich de temparatra en ADJ..

2Colocuo|wmmmaonolonﬁdomolt«m¢vMoond de
moquuouowiuhmdm

Precaucion: Tener mucho cuidado cuando @ ajuste o) conkrol d.nmpomum
EwmumﬁMMyMwMMﬂ
ubWWﬁdedﬂmdt“ Nprimvdmodo?'

mmm Mhmahmmma Sioam”_'v, .

mdmamum

3 uw«mmumaawuymmawmumdm'
el el ol a temperatura debe ;';jm*o.....am. cikas
‘wmquhm-mmww m : dll
mummmuumeom '
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Recomendaciones:

- E| uso del termémetro es recomendable sdlo para checar la temperatura del
blogue de calentamiento durante la preparacion de instrumento. Debido a que !
t‘erm_ématro‘puede'romparse. 8§ recomenqab!e‘quitar el termémetro durante la
operacion normal def reactor.

- No colocar el reactor donde haya corrientes de aire, bajo !a luz directa del sol o
cerca de equipos que . emitan calor ‘o enfriamiento. La  estabilidad de la
temperatura puede ser afectada.

- Usar un escudo de proteccion.

-E uso de viales y tubos que embonen perfectamome en los orificios del bloque
de calentamiento proporcuona mojoras rasultodos

- Duranle la opermén ia temperalura dol bloque de calentamiento puede diferir
hgeramonle cuando el bloque esld vacio que cuando esté fleno de vnales :

- Cargar el bloque de calentamiento con tubos frios . puode disminuir 1a

,tompmtura dol bloque varios grados Yy requefir - algunos munutos en-el

Qalcqtammnto de los (qus.,

En caso de que ocurra un derrame accidental dentro del bloque, desconectar fa
fuente de poder del instrumento y permitir que s enfrie. Después de que se ha

enfriado, quitar todos 108 tubos y. ¢! bloque de calentamiento para limpieza
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C. Mantenimiento

No hay un intinerario para los requerimientos de mantenimiento de este equipo. Este
instrumento debe mantenerse limpio, y los derrames de los reactivos deben ser
limpiados lo més pronto posible.




Operacion del equipo Autoanalizador Kjeltec, modelo 1030, marca TECATOR

A. Ajuste Inicial (Ver Figura B.2)

a) Checar el nivel de todos los tanques de almacenamiento, alcali, solucion’
receptora, agua y titulante. Llenar si es necesario.

b) Checar que la vélvula de desagile colocada en la parte de alras este cerrada:
Esta valvula se usa normalmente cuando el generador de Vapor se limpia.

¢) Colocar el switch de "POWER" en ON y checar que en'la planta aparezca
“HELP". Si algun indicador (alcali, salucion receptora) se enciende lienar el tanque
correspondiente

Si el indicador “CYCLE OVER’ esté flasheando indica que el modo alcali ha sido
seleccionado.

NOTA La puenta lateral debe estar cerrada para efectuar alguna operacmn un
switch de segundad desoonecta Ia onergla cuando esta puena esta abiana .

‘d) Chocar que ol frasco del mulanto esté lleno y quo Ia bureta esté hbre de burbujas _
de aire. Si as necesario, enmmarlas como se descnbe en la secclén ‘de
imlntommlonto i
fo) Presionar el botén "REC SOL" 4 05 veces para ||enar la manguera y que la
solucion receptora sea descargada dontro del rectpaentq de tllUlﬂCiéﬂ

f) Abnr la IIm de agun de onfnomnonto (qusto a aproxumadmnto 2llm|n )
NOTA: El agua ﬂuye hasta que la vélvula de vabbr osti abie ’
‘ ) Conocle un tubo de prueba y cerrar la puona de segundad

h) Pmionar el botbn “STEAM" hacna amba Después de un par de mmutos se
vgonoravopor =

Sila temperatura del ‘agua, es’ demaslado alta o el fiujo- demasiad ‘bajo la ..

'prqqucclén de,vapqr debe detenerse. ,‘Esvto es mdlc‘:adoppr,. un L‘E‘Dllsldbr,e‘,l‘ ) aqota '




del circuito colocado en la placa posterior, e cual es visible cuando el panel
superior se abre. Abrir o ajustar la llave de enfriamiento.

i) Hacer destilacidn continua hasta que cierta cantidad de agua sea colectada en el
recipiente de titulacion. El sistema esta, entonces, calentado y listo para usarse.
Presionar "STEAM" a OFF, |a produccién a vapor y el flujo de agua a través del
condensador se detiene y el agua del recipiente de litulacion es drenada.

B. Destilacion

Seleccionar el programa "KJELDAHL 6 "DD’
Nota; S| Kjeldah! es seleccionada, asegurarse de que el switch derecho, esta en
la posicién correcta {micro= 1 golpe de élcali;»macro= 2 golpes de élcali).

Si ‘micro es selocmonado ~éste debe ser. mdncado con un punto decumal ala
derecha de la pantalla, y tamb:én deberé ser md:cado en la misma forma cuando el
resultado sea Impreso.’

DELAY: Algunas aplicaciones {por ojomplo nitratos con devarda) roquaaren tnempo"
do receso ontro |a demfgl de ﬂcah hmn quo so abfo Ia vé|vula do vapor la

funcion “Dolay " nbccm.dn qushndo amicroy | los primeros das digno: enla -
eomtnnte A al uempo des«do So puodon a;ustar intewalos de aproxmdamente -
8 ugundos

A 5, 000 DELAY 30 uqundoa
=20.00 DELAY 2 mmutos ‘

Para todas las aphcacnones que requuoren élcah asogurar que el swntch esté en.:

,poﬂcnén ON ("CYCLE OVER" debe ﬂashear en el modo "HELP" si el swnch esta.-‘

"OFF")
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a) Abrir la puerta de seguridad y presionar "AUTO/RESET" a "AUTO"

b) colocar un tubo con el blanco a ser destilado en posicion.

c) Si “CYCLE OVER" esta permanentemente encendido, cerrar la puerta de
seguridad. Lé destilacion se inicia y “CYCLE OVER' se apaga.

d) Ajustar las constantes A, B y Blanco.

e) Cuando OVER’ se enciende nuevamente anotar el valor mostrado en la
pantalla. Abrir la puerta de seguridéd y continuar con la siguiénte muéstfa.

C.. Limpieza (después del uso diario) -
(Si van a ser destiladas mas muestras durante el dia, la.unidad puede“seri deja‘da,
enON) o
a) Abrir la puerta de seguridad y quitar el tubo
b) Colocar e| switch de POWER en OFF
¢) Quiitar |a vasija, para 'énjuagar,lg. Limpiar 1as partes interiores de |a puerta de -
@) Comar a lave do agua de enfriamiento.

'D. Presentacion de resutados
Resuitado = A + B x (ml titulante - ml blanco ()
» En andiisis KGeldahi A=0000

(14.01) *(N)x 1000

@

1401 = Peso atomico del nitrégenc .

WPEROGE B



1000 = Factor de dilucion
N = Normalidad de H,SO,(titulante)

Si B= 1.000 (A= 0000, Blank= .00) la pantalla muesira los ml de titulante
independiehie del volumen de muestra

S: el valor del blanco es conoc:do antes del anéhs:s (correr uno 0 més blancos
ames de las muestras, A- 00.00, B 1000 y BLANK- .00), ajustar 6! blanco
constante a- este valor (.00 - 99 mI) Los. resultados son a;ustados segun la
ecuacion 1.

b) Andlisis en destilacién directa -

% proteinas = & + b (m litiiante - ml blanco)

La ordenada a y la pendleme b son determinadas como e descnbe en las notas
aplicacion Tocator sobre 0D. ' '

et

& Mantanimisnto

Pn la buona opermén del Autoonahudor 1030, wo nouunamonte meuna \urviclo
'Apm. de la Ilmp:eza diaria dol aperato de ulpoclduas de cmnpuastos quimlco,\,
;onjum del gonomdor de vapof dobo tmm en cuenia Io uowento ”

1. Mlntommlenlo General
2 Limpioza de la puorta do segundad

e



3. Enguaje del generador de vapor

4. Servicio a la bomba de agua

5. Servicio a la bomba de dlcali

7. Chequeo dela alarma do llenado

8. Servicioala bomba de luccndn recaptora

9, Cnequeo del volumen de soluclén receptora

10. Lavado del reclplente % lutulacnon ‘

'11 Servlcoo ala véivula de desague del recnpuente de titulacion

12. Chequeo del volumen do domlacnén

13 Reemplazamiento de Ias Iémpams colocadas arriba de! recupuente de mulaclon

14. Chequeo de! color en ol pun!o ﬂnai de la tltulacuén
15, Ellmlnacibn de burbum deairedela buro(l
16. lendo de Io burets -

.17 A‘uste de la volocadad de 1a bureta,




" ————— o o —

FIG. B2 AUTOANALIZADOR KJELTEC 1030 -




Operacion del equipo completo de extraccion Soxtec HT6

A. Ajuste inicial (Ver Figura B.3)

Para verificar que la temperatura de sobrecalentamiento esté en la posicion 5:
Presionar el bolén POWER en ON (posicion 1). Presionar el switch READ/SET (posicion
3),.de manera que se enciende ia Iémpara "SET“ {posicion 8) y en pantalla se observa e
punto de ajuste (°C) el cual debe serde 110 ¢ 3 °C, ajustar con et boton "SET" (posncubn 4)
en caso de ser necesario. Prasionar nuevamente al-botdn "READISET" la lampara "SET"
%0 ‘@pagara y en pantalla se mostrara la tomperatura actual del bafio. Durante el periodo
de calentamiento a Itmpom "HEAT" pormmd encendlda (posncién 6), cuando el bario
alcanza a temperatura de- qulIo (t 2%). @ Idmpara "READY" se enciende y nos'indica
que ¢! equipo esta listo para eomonura Iubqar ‘

Postonormonte obrif Io IIave del agua de enfriamiento,’ sacar ung’ sene de'6 .
canudm del dnoudor (un porta canuchos) y uuhzando el mango espacuaI para‘, ‘
tranlpomr los canuchos coIooarIos enel sopone de cartuchos Insenar Ios canuchosr
dentro do Ios condenndom levamar los sostmedores (de los canuchos) colocados‘ :
dontro dl loo eondonudoru colowwdo los Ilmdout Iouliudoa on la parte supefior de la
'unIdld dQ Omaecién ol posIcIOn "RISING" Movcr clda Iirador a I. posicu.‘)n "BOILING" _
(ol mnmotodlbo atraer ol unud\o) y regresario o Io pocncmn "RISING“ Quitar el soporte.
Utilizando el ponmctpoonm Irmoduew sis roprIoms de extraccion tarados, marcados y
wgodos con 40'mi de hexano y bqar Ia palanca localizada en la parté inferior izquierda
hull oif un. hgoro clic, de tal manera que los. recipientes y los condensadores queden .
promados.
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Mover los tiradores a la posicion "BOILING" de esta manera los cartuchos quedan
dentro del solvente. Dejar en esta posicion durante 30 min, mover los tiradores a la
posicion "RISING” y dejar en esta posicién durante 40 min. Cerrar las llaves de los
condensadores dando 1/4 de vuelta para evaporar el solvenle de los. recipientes de
extraccion, esperar 10 min y colocar en "ON" el switch de la bomba de aire localizado en la
unided de servicio y abrir la valwila de "EVAPORATION" localizada en la unidad de
extraccion, 5 min son suficientes para terminar de evaporar las Ultimas trazas de solvente.
Apagar a-bomba de aire y cemar la vévula de "EVAPORATION'. Desmontar los
recipientes de extraccién moviendo la palanca (de |a izquierda) ligeramente hacia abajo y
levantar con cundado hacia amba sacarlos tomando el portarecnplentes colocarlo en una
ostufa a70°C durante 30 min y dejar enfnar en un desecador (mimmo 1 h) Tomar otros
sm cantuchos del dosecador y repetlr el procedumuento mmndo enla coIocacaOn de estos
ala umd.d de- extracclén y adncnonando unucamente 10m de hoxano a los recuplentes y:
abrir @ llave para dosclrgar el hexano condonsado de Ia corﬂda antenor




FiG.B.3 SISTEMA DE EXTRACCION
SOXTECHT .
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VOCABULARIO DE TERMINOS

ABLANDAM!ENTO DEL AGUA: Eliminacion de los iones de calcio y magnesio del agua
ADSORCION: La adsorcion define la propiedad de cierios materiales de fuar en su
superficie moléculas extraidas de la fase liquida 0 gaseosa en la que se encuentran
sumergidos  Se Irata de una transferencia de masa de la fase hqutda 0 gaseosa hacia la
superfi C|e sohda en la que el compuesto tiende a unirse con una energia de ligazan
AEROBIO : Que necesita la presencia de oxigeno libre.

AGUA CRUDA: Agua que o ha recibido ningin tipo de tralamiento, o agua que enlra a
una planta para tratamiento posterior.

AIREACION: Introduccién‘dé aire en un liquido.
AGUA SUBTERRANEA‘:,iAgO'a firada en el subsuelo que puede s,e"r_apcov‘echada.“

AGUA DE LLUVIA Agua resultante de precipitaciones atmosféricas: y que .ain no ha
captado matena soluble directamente de la superficie terrestre.

AGUA DE TORMENTA Escurrimiento torrencial de agua superﬁmal que ﬂuye hacia un
_cauce de agua como resultado deuna lluvua inténsa.

AGUA. DE TORMENTA RESIDUAL: Mezcla de -agua resndual Y. de agua_superficial
‘proveniente de tormentas o de deshielos.

AGUA SUPERFICIAL El agua que ﬂuye 0 se ‘estanca, en la supemme terrestre

AGUA RESIDUAL INDUSTRIAL Agua descargada resultante de un proceso industrial. y
que notiene nmgun Valor mmed;ato para este -

AGUA RESIDUAL. DOMESTICA Agua praveniente de los desochos de una comunudad
AGUA RESIDUAL DOMESTICA CRUDA"Agua residual domésnca no ‘tratada..

AGUA RESIDUAL: DOMEbTICA TRATADA: Agua resudual doméstica’ que ha recibido un
{ratamiento p.rcw total afin de remover o mnnmllzar las substancras orgamcas y olros
‘materiales qUe ésta contenga. ‘

'AGUA POTABLE: Aqua de una cauidéd adecliada para beber.
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AGUA DE ABASTECIMIENTO: Agua que ha sido usualmente tratada para pasar a
distribucién o almacenamiento.

AGUA INDUSTRIAL' Toda agua utilizada para un proceso industrial o ‘durante el
transcurso de éste.

AGUA DE CALDERA: Agua de calidad adecuada presente dentro de una caldera cuando
&l vapor ha sido o se esta generando.

AGUA DE ENFRIAMIENTO : Agua utilizada para absorber y remover e} calor.
ANAEROBIO : Que no necesita la presencia de oxigeno |'ibre,
AUTOPURIFICACION: Modo natural de depuracion de una masa de agua contaminada.

CALIDAD PARA LA PROTECCION DE LA VIDA DE AGUA DULCE: Grado de calidad del
agua, requerido para mantener las interacciones e interrelaciones delos 0rganismos vivos,
de acuerdo al equihbno natural de los ecosnstemas de agua dulce commental

CALIDAD PARALA PROTECClON DE LAVIDA DE AGUA MARINA Grado de calidad de!
agua, requerido para mantener las interacciones e interrelaciones de los organlsmos vivos,
de acuerdo al equnhbno natuml de los ecosistemas de agua manna ‘

CALIDAD PARA USO EN LA ACUACULTURA Grado de caludad del agua requeﬂdo para
las practicas acuaculturales, que garantiza &l optimo. croctmiento Yy desarrollo de las
‘especies cultivadas; asi como para proteger su cahdad pnra el consumo humano

CALIDAD PARA RIEGO AGRICOLA: Grado de cahdad del agua, requerido'para llevar a
cabo practicas de fiego sin resmcclén de upos do cultnvo tIpOl de suelo y mﬂodos de: ..
fiego.

CALIDAD PARA USO COMO FUENTE: DE ABASTECIMIENTO DE- AGUA POTABLE e
‘Grado de calidad del agua; requerido para ser utnluzadacomoabamc»mmtoduwa para
constmo humano, debiendo’ se7 sometida a tratamnento cuando, no se a;utto a lasp”
;duspmicaones samtanas sobre aguapotable ‘ . ‘

CALIDAD PARA uso PECUAR!O Grado de oahdad dol agua requondo para; w utmzada = :
como abastecimiento de. agua para consumo por.los ammalcsgomélucoc. que garantnza’ :
la proteccion desu salud yla cahdad de los productos para lumo humano o

CAUDAD PARA USO RECREATIVO CON CONTACTO PRiMARIO Grado de caludad dei
agua, requerido para ser utmzada on. ncttwdades de. esparcnmlento qua garannza Ia ks
‘protaccibn dela salud humana por contacto darecto '
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CLORACION :Adicién de cloro y sus derivados para conseguir [a eliminacidn de materias
minerales disuellas (compuestos de hierro, magnaneso, elc.), |a eliminacién de sabores y
olores y la destruccidn de gérmenes patogenos (desinfeccion), siendo este el reactivo mas
utilizado ya que posee un poder oxidante muy elevado que favorece la destruccion de
materias organicas.

COAGULACION QUIMICA: Procedimiento que consiste en agregar un producto quimico
(el coagulante) destinado a la desestabilizacion de las materias coloidales dispersas y asu
agregacion bajo la forma de fléculo.

CUERPO DE AGUA: Los lagos, Iadunas acuiferos; rios y sus afluentes directos o
indirectos, permanentes o intermitentes; presas; embalses, cenotes; manantnales Iutorales
estuarios; esteros; marismas yengenoral las zonas marlnas mexicanas. :

DESBASTE: El desbaste consiste en: separar y evacuar fécllmente Ias materias
volumincsas arrastradas por el agua, que podrian dusmlnunr la eﬁcacna do Ios tratamientos
siguientes 0 complucar la reahzacuén de los mismos.

DEPOSITO B[NTICO Acumulocoén de depositos en el lecho de un rio, Iago o mar que
puede contener materia o:oimca Fendmeno causado por la erosion natural Ia '. ividad

bloléguca o duurgl de aguas rwdualos

DETRITO (DETRITUS) En el contexto biolégico, pamculas de materia Lorganica..En el
contoxto préctuco del tratamiento de agua residual, dooeehos capaces de ur arrastrados
por uni eomomaom :

DESAIREACK'JN Eliminacién parcial o total del aire disueito en el agua. -
‘DESACE'TADO Y DESENGMSE E! desacaitado @3 una: operacion: de- uplmclén ‘

liquido-liquido, en tanto que o desengrase es LNa seper i “que
hmmaddmmwdonmm.wpnp«mm acion de las

_oes:omucm Elimmcudn parcial o tolal ‘de Ios iones. pamcularmente ‘mediante el
omploo do mmn ﬂuw\bomas do iones.




DESMINERALIZACION: Disminucion del contenido de sustancias inorganicas o sales
disueltas en el agua, con |a ayuda de un proceso fisico, quimico o bioldgico.

DESNITRIFICACION: Liberacion del nilrégeno o del éxido nitroso de los compuestos
nitrogenados (en particular, nitratos y nitritos) en €l agua o agua residual generalmente por
la accién de bacterias.

DESOXIGENACION: Eliminacion parcial o total del oxigeno disuelto en el agua, ya sea por
la accion de condlcmnes naturales oconla ayuda de procesos fisicos 0.quimicos,

DESALAClON Eliminacién de las sales del agua, generalmente con el fin de hacerla
potable o utilizable en un proceso mdustnal 0como agua de enfriamiento.

DESARENADO Tiene por objeto extraer del agua alagrava, arena y paruculas minerales
mas o menos finas, con el fin de evitar que se produzcan-sedimentos en los canales y
conducciones, _proleger las bombas y . otros aparatos contra la abrasrén, v avitar,
sobrecargas en las fases de tratamiento s&ouvonte

El desarenado se refiere norm.lmome a las particulas superiores a 200 mlcras Una-
, grmulometrfa mfenor corresponde a Ios procosos de pre«iecantacxén o decantac;én

DESlNFECClON Traumuemo del aqua destmado a ehmmar o inactwar Ios agentes, !
patbgenos ‘

DESTILACION: Proceso de evaporacion y de condensacion utifizado para la preparacion
do un agua de aita pureza.

DlLACERACION Tiene por objeto "desintegiar’ las materias sdlides arrastradas por el
agus. Eslss malerias, en iugar de separarse del efluente bruto, se tnturnn y contindan en
o clrcuno del agua hacia los siguientes fases do trmmwmo

. ESTERILIZACION Proeoso dosnnado a Inuctmr o olimlnar todos los organismos vivientes
(mcluyondo m 1orm¢s voomtuvas ye de hrmoc;én de ospom) esi como los virus. “‘;,‘ o

.ESTANQUE: DE OXIDACION Esunqoo de utablllzaclén Dopéouto utmzodo parafa
retencion del agua residual, antes de su.eliminacion final, en el que ia oxidacion bioldgica
‘de |a materia orgénica es rulozada por une iransferencia dol oxigono dol mro al agua con ?
Ia ayuda de modm naturlm o amﬂcmlmente acelerados

ELECTRODIALISIS Procuo de desooniucién doi agua onel quo bajo la influencia de un
campo eléctrico, los’ jones son chmmodos de una masa de agua y transferidos a olra a
través de Una mombrm tmorcambnadom dei |ones
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EFLUENTE Agua descargada proveniente de procesos industriales o sistemas de
tratamiento

EFLUENTES DE AGUAS RESIDUALES DOMESTICAS TRATADAS: Descarga de las
aguas residuales domesticas tratadas en un sistema de tratamiento

ESTRATIFICACION: La existencia o formacion de distintas capas en un cuerpo de agua.
identificadu por sus caracteristicas térmicas o salinas o por diferencias en el contemdo de
oxigeno o nutrientes.

EPILIMNIO; Capa de agua por encima de la termocllna (véase defnmcmn) en un cuerpo de
agua estratificado.

FUENTE DE ABASTECIMIENTO DE AGUA POTABLE: Todo cuerpo. de agua que es 0
puede ser utilizado para proveer agua para consumo humano.

FILTRO BIOLOGICO: Lecho percolador. Filro percolador. Lecho de materia inerte a
través del cual se hace percolar agua residual para ser purmcada por una pellcu|a
blolégtca aduva que racubra !a mderil maﬂa

F ILTRACION Ehmmac:on de Ias matanas en susponsuén de Una masa de agua, al pasarla
. través de una capl de materia porosa oa través de un tamiz de malla convenlente

.FLOTAC!ON Ascanso ala superfcne del agua de las materias en. suspenSIOl’l por
‘ejemplo, pormastre gaseoso :

'FLOCULO. - Particulas . macioscopicas formadas - en'"un - liquido - por "flbi:ulac':ibn,
gonommonto upmbles por grawdad o por ﬂotacién‘

FLOCULAC‘ON Formacion’ do ‘perticulas ‘gruesas por ‘aglomeracion ‘de " particulas
poquoﬂu olpfocuo o gonoralmente ace!orado por medlos mocémcoo ﬂslcos qunmncos
obéolégcoo e

FLUORACION Adicion’ ‘d8 Un CoMpuRsto que Contiene flor, en Lin sistema de distribucion
de agus polable. a fin do mantener la concentracion de iones de ﬂuomro dentro de los
.l(mam eonvcmdo'o’ o

[FOSA SEPTICA.. Tanquo de sedimentacion cerrado-en el.que el lodo decantado esta en -
contacto pmndodo con el agua residual que fluye airavés del’ tanque y on el que las
materia ‘orglniea wn ducompmtu por accnén bactonlna anaorobca

\ véase deﬂmcnén) en un cuefpo

HPOLMIO Capa de agua por debqo de la termocl‘
'demmmcado e




INTERCAMBIO IONICO: Procese mediante el cual ciertos aniones o caticnes del agua son
reemplazados por otros iones, mediante el paso a través de un lecho de materia
intercambiadora de iones.

INTERCAMBIADORES IONICOS: Materia capaz de intercambiar los iones de manera
reversible con un liquido en contacto con ésta (sin modificacion importante de su
estructura).

LODO: Acumulacién de solldos sed«mentados separados de varios upos de aguas, como
resultado de procesos nalurales o artificiales.

LODO ACTIVADO: Masa buolégsca (ﬂoculo) formada durante el tratamiento. de agua
residual, por el crecimiento de bacterias y de otros microorganismos en presencia de
oxigeno distielto.

LECHO MEZCLADO (INTERCAMBIO DE IONES): Mezcla fisica intima de malerias
intercambiadoras de aniones y de cationes.

MEMBRANAS DE DIALISIS Una membrana de diélisis es impermeable al -agua, por lo
'que permite (a iransferencia de especies aonozadas o solamente de Ias de un determinado
signo (cationes para las membranas denominadas catiénicas o aniones para las
membranas anionicas), bajo el efecto de una diferencia de: potencial quimlco ‘entre las
soluciones.

NEUTRALIZACION: Este término se refiere a todo tratamiento destinado a llevar al agua a
un pH proximo a la neutralidad, o bien un, pH proxlmo al PH de oquihbno ya. que
iniciaimente el aguapmdouriccdnoalcnlmn :

NlTRIFICACION Oxidacion de la materia’ nitrogenada - por - medio do bacterias. -
Gomralmonte Ios productos Ultimos de omdncm ostén oonmtuldos por nutrm

OSMOSIS INVERSA Paso del agua de una solucoén concentiada a una solucién menos
concentrada a través de una membrana, baio el efecio de une pmoén .upoﬂor ala
dnforoncm de|as presiones osméncas de’ Ias dos squcl a

concontradadolasdos EE :

OZONIZACION ozonacion: Adicion de ozono al agua o agua residual con el propéslto de
dulnfomr oxndar Ia materia orginlca 0 olnmmar el olor y ubor dungndnbm

OLIGOTROFICO Dncnpcm de un CUIPO, do ‘agua pobre en numontos v quo,contuone

trlmparencna una alta concentracubn de oxigeno en la capa supgnor y por. dlpéu on o
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fondo generalmente de tonalidades de color cafe y que contiene unicamente pequerias
cantidades de materia organica.

OXIDACION-REDUCCION. Estas reacciones s utilizan para modificar el estado de
ciertos metales o compuestos (nitrogenados, sulfuros, cianuros, efc.) con- objeto de
hacerlos insolubles o no téxicos.

POLIELECTROLITO: Polimero que tiene grupos ionizados y de los cuales algunos son
utiizados para la coagulacién de particulas coloidales y floculacion de los sdlidos en
suspension.

PRECLORACION: Tratamiento preliminar del agua cruda con cloro a fin de detener el
crecimiento de bacterias, vegetales o animales, de oxidar la materia organica, de facilitar la
floculacion o reducir el olor.

PREDECANTACION: La predecantacion es una operacion que se efectia, antes de la
clavificacion. Tnoncn por ob,oto eliminar la totahdad de la arena fina y la mayor cantidad
posible de baro. -

REGENERACION (INTERCAMBIO DE IONES): Proceso que consiste en restituir su
rendimiento operacicnal a una materia intercambiadora de iones después de su utiizacion,

SEDIMENTACION: Proceso de asentamiento y deposito, bajo la mﬂuoncla de la gravedad,
de los sdlidos en suspension umwudos por el agua o el agua residual.

TAMIZADO: E tamizado es ia-fitracion: 'sobre - soporte - delgado, que 'se 'utiliza en
muumddtrmmwm

,TERMOCUNA Capa en un cuerpo de agua térmicamente ostraturcado en ol cual el-
vmmtompmtuu dclnzaunmix»mo

mtmemo stomsnco 0 POR LODOS ACTIVADOS: Es el proceso bioligico del
qunmmal on ol cusl éata 08 mezciada con lodo activado y o8 posteriormente agiteda y
eaca. El lodo activado es ‘2. contmulcbn separado del agua residual tralada’ por

ndummam* y n oumunado o mraudo on ol proceso sogun u roquuera

TRATAMENTO QUMCO Un proooso que comprende Ia adnc:én de productos quimicos a
ﬁn do cbtonor un munodo npociﬁco g

TRATAM!ENTO FISOCO-QUMCO ‘Combinacién .de tratamiento fisico y quimico para
‘.obtcnerunrewnado upociﬁco




ULTRAFILTRACION: Este proceso utiliza las propiedades de semipermeabilidad de
ciertas membranas (permeables al agua y a ciertos solutos, pero impermeable a otros, asi
como a toda particula) constituye una continuacion de los procesos dasicos de filtracion
simple. ’

Notas - En México se utiliza el término facultativo para vorga‘n‘isi,hbs’ que viVén lanto
en presencia como en ausencia de oxigero libre. '

- EnMéxico el término agua residual se utiliza indistiniamente para denominar
las aguas residuales tanto de uso industrial como doméstico, también se usa -
agua servida, agua negra o agua usada.
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NMX-AA-30-1981

DETERMINACION DE LA DEMANDA QUiMICA DE
OXIGENO




Nombre completo: Norma Mexicana NMX-AA-30-1981, Andlisis de Agua.- Determinacion
de ia Demanda Quimica de Oxigeno.

Foem de publicacion
Expedicion: 27 de abril de 1981
Nota: Esta Norma cancela la NOM-AA-30-1976.

Nots: Esta Norma fue modfficada de Norma Oficial Mexicana a Norma Mexicana, de
acuerdo al Decreto publicado en el Diario Oficial de la Federacion de fecha 6 de

Noviembre de 1992. -

NORMA MEXICANA NMX-AA-30-1981, ANALISIS DE AGUA .- DETERMINACION
DE LA DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO. (ESTA NORMA CANCELA
LA NOM-AA-30-1976), AS| COMO EL AVISODELA
" DECLARATORIA DE VIGENCIA.
- OBJETIVO Y c'mpo DE APLICACION

Lo presente norme eslablece el método para la determinacion de la demanda quimica de

oxlmon “ nltuum industrisies y residuales. (Ver incisos 11.1.1. y 11 1 2).
2-REFERENCIAS'

Enmnwmuwnlasmmxwucnvwm

NMX-M-G Aguls mmalu Muestreo”.

‘NMX-M 14 "Cuorpoo mptom Muostroo" :

NOM-Z 1 : "Sutm gomal dl unidldu de mod(da smm (Sl) dl unid.du

3- DEFINOCIONES -

mwmoum ‘Cantidad de. Oxigano requerida  para  oxider, bajo
meWm.hmlaumyla:mMMMdm:
&mmmam‘wnymwm&hmmuwmws.
luscopobludemomdadas bqolas condicsmuniasqmum“mpmobn
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4.- RESUMEN DEL METODO

El método se basa en una oxidacion enérgica de la materia organica y de la inargénica -
oxidable que se encuentra en el agua, en un medic fuertemente écido, con una solucion™
valorada de dicromato de potasio. El exceso del agente oxidante se titula con una solucion
valorada de sulfalo ferroso amonico en presencia de un complejo - fenoso de
ortofenantrolina como indicador intermo. (Ver inciso 11.1.3),

5.- REACTIVOS

Los reactivos que a continuacion se mencionan deben ser reactivos analiticos, a menos
que se indique otra cose. Cuando se hable de agua, se debe entender agua destilsda.

5.1, Dicromato de potasio (K.Cr,07).

5.2. Sulfato ferroso amdnico hexahidratado (NH.)(SO:)s. (H;O)
5.3. Acido sultirico concentrado (H;S04). .

5.4. indicador de 1, 1ommlmo(c.M H;0) .

5.5. Sulfsto de plate (AG:SO.). - -

5.6. Sulfeto ferroso wm (F.so. 7H,0)

5.7. Sufato momxloo (HQSO.)‘ ‘

6.- PREPARACDN DE SOLUCIONES

6.1.. smbndoducm\dodopomoozsN Dulolvu 12258896.dmronuodo,
pouuo(pmmmnnl(ﬂK(105°Ct1°c)mu,hom)]i
aforsr con ague 8 1000 cm’ en un mevaz voluméirico y homogeneizar. -

62, Solucidn de dicromaio de:polasio 0.028 | Meonpumwt)un doln‘« ‘
mm.mmm m«:onmawoodny;

homogeneizer. ¢
63 ;mammmozw DuolvorQOOQdonommo

aménico #n aproiimadements 800 om’ de agus, wwcmzoan

dntddomieom cnfmr domnOOOan onmm&uvomutmo;_

6.3‘1.(N0tmlliuci6ndoluoluca¢ndlmofvrowun¢rmlo SNV.TomQrZSan doll,j
km«mamozsu DMconm haste 275 ¢ N
‘tmmumamfmnm:wozswumumu11o “
‘mmmwmwmamwwm-wm :

6.4. Solcién de sulfato ferroso emdnico 0.025N.
,Nmmhmmmothéndooom 0.de 9.8 g de sulato ferroeo.
jmmyMMemmnMaonsa
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6.4.1. Normalizacion de la solucién de sulfato ferroso aménico 0.025 N.Tomar 25 cm® de
la solucidn de dicromato de potasio 0.025 N y proceder como se indica en 6.3.1 y
tituiar con suifato ferroso amanico 0.025 N.

6.5. Solucion de dcido sulfirico-suifato de plata.
Determinar la masa de 9,51 g de sulfato de plata y disolverlos en 1000 cm’ de acido
sulflrico concentrado. (Ver 11.1.4).

6.6. Solucidn indicadora 1,10 fenantrolina.
Disoiver en agua 1.485 ¢ de 1,10 fenantrolina y 0.695 g de sulfato ferroso
heptahidratado, aforar a 100 em’y homogeneizar.

7.- APARATOS

7.1, Estufa eléctrica, capaz de mantener 378 K + 1 K (105 2 1°C).

7.2. Desecador con gel de sllice con indicador.

7.3. Balanza analitica con sensibilidad de (0.0001 Q)

7.4, Aparato para refiujo tipo Fmdrlchl conatituide por.
- Un matraz Erlenmeyer de 500 cm’® con boca esmerilada 24/40

- = Un condensador tipo Friedrichs entrada 24/40.

75. . Panilla de calentamiento capaz de mantener una temperatura que asegure una
. ebuliicion del contenido del matraz de reflujo.

7.6. Equipo usual de laboratorio,

8- PREPARACION Y CONSERVACION DE LA MUESTRA

8.1, . Laforma de extraer la muestra para reslizar esta determinacion, se establece en las
'vNormuMoxicanuNMXM-syNMX-M 14envigor. .
8.2. - La mussira debe ser analizada inmediatamente después de sy toma, en caso
contrario debe' conwvmo en romgomc:én a277K({4C).

9- PROCED!MIENTO '

9.1 Para niveles mayores de 50 mg/dm’ de domanda quimica de oxigeno:

9.1.1. Transferir al matraz Erlenmeyer de 500 cm’, una muestra de 50 cm’ 'Agrogur una
unndodndowudaduundomm (Vart ,1115)ya¢g poﬂude
vidrio. Afladir 25.0 cm’® dela solicion de dlcromato (e potasio.0.25' y,.mezclar
mdomommowmwmocwcular(\/ofﬁ 16y11.1. 7) R

9.1.2. Conectar. ol matraz Erlonmoyor o condensador y haoer csrcular ol ogua de -
enfriamiento, ‘
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9.14,

8.4.5

9.18.

Por el extremo superior de! condensador agregar lentamente 75 ¢m’ de la solucion
de acido sulfirico-sulfato de plata y agitar con mowmuanto circular ~para
homogeneizar. (Ver 11.1.8y 11.1.9). -~ . .

Calentar el matraz que contiene la mezcla y mantener a reflujo. durante 2 horas a
partir del momento en que empieza la ebullicidn. Dejar enfriar Y. lavar. el
condensador con 25 cm® de agua. (Ver 11.1.10).

- Afadir agua por el extremo supenor del condensador hasta completar un volumen.

aproximadamente de 300 cm’ , retirar el matraz de! condenudor y anmar ala

vlomporMura ambiente. -

Agregar 8 golas de 1.10 fenantrolin como indicador- . mular con’: la ‘solicion

"valorada de sulfato ferroso amémeo 025 N hwa ‘el - cambio - da color:: del"

azul-verdoso a café rojizo.:

9.1. 7 Lievar simuiténeamente un testigo preparado con 50cm’ de

92,
921,

~ agua’y todos os readwos utilizados en ol procodamuonto ~

. Para valores. meno:es de 50 mg/am’. do domanda quimica de oxigeno.
Se procede como se indica de 9.1.1 @ 9.1.7. pero haciendo uso de las solucpnes

' dodmomtodepotmoyoulﬂtofmosownémoooozsu (Ver 114:.1).

10- CALCULOS

La: dqén:\dl quimica de oxigeno, expresada on ‘mg/dm® ;- se' calcula- con Ta suguionte
ecuac!

AV Vz) N 8 1000
WQDQO o ——————
Vs

‘En donde:

DQO= Demanda quimica do oxloono o mg/l .
titukacién de la musstre, en cm .

Vis
.v2=
Vg’
Ns

deowndohnmmniowmadoporel bdanco ‘mi

Voiumen de sulfato ferroso amoniscal gumdo por lamuestra, mi

‘Volumen de la musetra, mi.

Novmlhdad de la solucién de sufmo ferroso  améniacal  utilizada - ‘en a

Mmmdén

8 = quivmw oxigeno.
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10.- REPETIBILIDAD

La diferencia entre las determinaciones efectuadas por duplicado no debe exceder del 5%
de demanda quimica de oxigeno. En caso contrario, se debe repetir la determinacion

11.- APENDICE

11.1. Observaciones
11.1.1.Este método se recomienda como un complemento de la demanda bioquimica de

oxigeno, pero no es un suslituto de ésta.

11.1.2. Generaiments la determinacion de la demanda quimica de oxigeno se utiliza en el
tratamiento y control de las aguas de desecho industrial y s6lo en ocasiones particulares
puede relacionarse con la demanda bioquimica de oxigeno.

11.1.3 Elindicador 1,10 fenantrolina lambién le conoce como ferroin u ortofenantrolina.

11.1.4. El sulfato de plata requiere un tiempo aproximado de dos dias para su completa
disolucion la solucidn ‘formada  debe mantenerse an- la: oscuridad para evitar su
descomposicion

11.1,5. El sulfato merclrico se agrega para eliminar la interferencia que representan
cloruros, manteniéndose un - compigjo- ‘de- cloruro-mercirico - solucion -que  inhibe la
reactividad del ion clorwo. Si la muestra OOMIOM 40.mg de cloruros o menos, s8 aguga
04 g de sufato merclrico, en caso de que la conantrauén de cloruros sea mayor, se

debe agreger sulato-mercivico en una cantidad.al, que se- tenga una- rellcubn sulfato
mcurico-dorufo de 10:1 (mg de sulfalo merc\mcolmg do clomro)

11.1.6. Si la. n\uostra tomada para la delermmacvén de: 30 cm se debe completar a ese
‘ volumon con écudo

11.1.7. Debe onfnarse répldameme para evilar las pérdadas de la posible materia volatil
que eomonol mumra

oxudacaén de aigunos compues!oc orgémcos refractarios

111.9.La mezcia debe agnarso perfectamente antes de lievarla a calentamuenlo de no
sef asi ocumen sobrecalentamientos: locales . que proyectan la mezcla Huera dal,
“condensador.
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11.1.10. Para algunas aguas residuales el periodo de reflujo de 2 horas resulta excesiva o
insuficiente, para reducirio o aumentarlo es necesario exparimentar con un mismo tipo de
muestra en diferentes tiempos de dnguhén

11.1.11. El volumen de la muestra que se uliliza para niveles |n!eriores de 50 mg debe ser
tal, que la cantidad de dicromato de potasio reducido durante la digestion no exceda del
50%, en caso contrario se debe repetir la determinacién con un volumen menor de
muestra.

12.- BIBLIOGRAFIA-

12.1:Standard Methods ‘of Chemical Analysis. Sixth Edition -Volumen-2. Industrial- and
‘Netural Products.- Pent'B, Frank ). Wolchor Ph. D., Editor Van Nostrand Compnny, Suc:
Prinwon Now Jomy 1966.

12.2Mélodos y procedimientos de Ia "American Sociely for testing and mutonals" (ASTM) ,
mmﬂmaq\m DuWionD-125267 Parte 23.- 157.2

123 smm m for Exlminltion of Water and Wastewater.-American Pubhc
Heslth Associstion (APHA), American Waler Works Auocmtuon (AWWA) wa« Poilution
Comml meon (WPCF) -14th Edmon ‘
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NMX-AA-26-1980

DETERMINACION DE NITROGENO TOTAL




Nombre complelo: Norma Mexicana NMX-AA-26-1980 “Aguas.- Determinacion de
Nitrégeno Total"

Fecha de publicacion
Expedicién. 27 de octubre de 1980
Nola: Esta Norma fue modiﬁéada de Norma Oficial Mexicana a Norma Mexicana, de

acuerdo al Decreto publicado en el Diario Oficial de ia Federacion de fecha 6 de
Noviembre de 1992.

NORMA MEXICANA NMX-AA-26-1980 "AGUAS - DETERMINACION
" DE NITROGENO TOTAL
PREFACIO
Enia cllboracvén de esta Normn panlcnparon los slgunentu orgamsmos e inatituciones:

SECRETARIA DE AGRICULTURA \2 RECURSOS HIDRAULICOS Direccién General
de Protoecién y Ordonmén Ecoldgica.

- SECRETARIA DE SALUBRIDAD Y ASISTENCIA - Subdireccion de Vlglllncm de Aguas
Roelptom v m- :

. comsuon FEDERAL DE ELECTRICIDAD - Laboratorio.”
- LABORATORIOS NACIONALES DE FOMENTO INDUSTRIAL,

AGUAS-DETERMINACION TOTAL DE NITROGENO.

.- OBJETIVO Y CAMPO.DE APLICACION

EmNormooubboodModoWlpnloddum acbndonmmnotouen»
mnﬂdﬂuvmm Euphablopm conoeniracion "
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2.- REFERENCIAS

Esta Norma se complementa con las siguientes Normas en vigor:

NMX-AA-3 "Aguas residuales.- Muestrec.

NMX-AA-14 "Cuerpos receptores.- Muestreo".

NOM-Z-1 "Sistema general de unidades de meduda Sustema (S!) de.
‘ unidades.

3- FUNDAMENTO

Este método se basa en la determinacidn de la suma del mtrégono del amonlaco libre y el
nitrégeno organico, los cuales son convertidos a sulfato de amonio bajo las condiciones de
digestion que se desenben en esta norma.

Mediante dtgutién on prouncio de écido. sulfiirico, sulfato de potasio y sulfeto mercirico,
olnimsoono downpuutooorglnmouconvomdoluﬂuodomoo El amoniacoes -
‘destilado en medio sicaiino, absorbido’ en solucion de dcido’ bérico y. dotonninudo por -

4- DEFlNICIONES
‘4.1, Nirogeno total.- Eslawmodonméoomanmmworgmmmm.ndm
00nocido comeckaments como nirtgeno Kjeidah. .
42, AQua residual.- Es el liquido 'de. compoudbn” variade’ provnmm de usos
' municipal, industrial, comercial, agricola, pecusno wmm ys sea
Muomvmyquepmdnmvomyaw_wq’ i
calidad originel. )
43 Agua natural - Es ol luqusdo de COmPOsIcion. vamdu ‘dilce. ulmo, lupomcul o
ubleranea que 1o hay sufrdo degradacién o eleraciones en s caidad orginal.
51. Ext;aor la muollu segun m '




52 Analizar la muestra inmediatamente después de su toma para evitar la
transformacion del nitrégeno orgdnico a amoniaco a causa de la actividad biolégica,
De o ser posible, preservar la muestra adicionandole 1 cm® fdm® de écudo sulfdrico
concentrado y mantenerla a 277k (4°c).

6.~ APARATOS Y EQUlPO

6.1. Balanza analitica de sensibilidad 0.0001 g.

6.2. Aparsto para fa destilacion de N; /Kjeldahl.

16.3. Digestor con sistema de oxtraccion de humos.

6.2.2. Destilador con sistema de condensaclén para mantener la temperatura por lbap de
302 °K (29°C).

7.-MATERIALES Y REACTIVOS

7. Malerisles

FERN mwmaooan }
7.1.2. Material comun de laboratorio.

7.2 Reactivos - cmumb!eduguasedebeemnder agua bidestilada.
721 Onidonmwicorop(HoO)

7.2.2. Acido sullirico concentrado (HzSO4)
7.2.3. Sullsto de potasio (K:80,)

7.2.4. Higroxido de s0dio (NaOH).

7.2.5. Tiosulfslo de s0dio (Na;S;0; 5H,0
7.26. Fencialeina distdica. -

7.2.7. Alcohol etilico o isopropanc.

728 AddohMeo(Hles) '

7.29. Rcioamduo

7.2.90.'Azui do metileno. . .

7211 TouModewdio(Nma.Or)

8- PREPARACION DE SOLUCIONES

8.1, Solucidn lmomguadorl Agr 88 om’ do una solucion_de hldréxldo de sodio
- OINa soo em® de soluclén fo mnboroto do iodlo (HB.O:) 0 ozs y afomr atdm’

82 Somondoumto moccuneo Duso!vuegdumm mercum:o oo (Hgo)on 50,
om’ - de écido sullrico (1:5)'y eforer a 100 em® cor agua. ‘
8.3, Solucidn de dcido sulirico-sultato momrieo»sumodopotm Dlwtvor 1349 de.
su"dodnpomio(ltaso.)enasocm dugua agrogerOO ‘

‘APEND!QE D:



84
8.5.

851

852

concentrado. Afiadir 25 cm’® de solucién de sulfato mercdrico y aforar a 1 dm’. Este
reactivo debera mantenerse a una temperatura mayor de 287°K (14°C) para avitar
que cristalice.

Solucion de Hidréxido de sodio-tiosulfato de sodio.- Disolver 550 g de hidréxido de
sodio (NaOH) y 25 g. de tiosulfato de sodio (Na;5;0,5H,0), en aguay aforar adm®
Solucion indicadora de fenolftaleina.

Disolver 5 g de sal de fenoMtaleina disddica en agua y aforar a un dm®  Sies
necesario, aftadir hidroxido de sodic 0.02 N gota a gotn hasta que la solucién
alcance un ligero color rosado.

Disolver 5 g. de sal de fenoiftaleina en 500 cm® .de alcohol etilico al 95% o

‘isopropancl y aforar @ 1 dm con agua. Si 88 Necesario agregar hidroxido de sodio

0.02 N gota a gota hasta que la solucidn alcance un ligero color rosado.
Sohucién de écido suMirico 0.02 N
Solucitn de hidroxido de sodio 6 N

‘Solucitn de hidroxido de sodio 0.1 N

Solucion de hidroxido de s0dio 0.02N-

SOIuctén de 4cido borico.- Disolver 20 g. de dcido bénoo (H;BOs) en agua, agregar
10 cm’® de la sokucion mdlcadoumm:ydoraraundm

Solucidn indicadora mixta.- &mzdmdo:volmsdsrojodemwlooloz%en
etanol con un volumen de azul de metileno al 0.2% en etancl con un volumen de
azul de metileno al 0.2% en etanol. Esta solucion debe prepararse por. lo menos
cada 30 dias.

9.- PROCEDIMIENTO

9.1. Nirégeno amoniacal

9.1.1,

912

913,

- cuidendo que :
erMmhmwwmemgdomSOj

~__cm® de ls solucion de dcido bérico del matraz receptor.

914

‘wﬂmeoOOZNMuquolasoludodeodounv«dumulduuncduquo"

Tom.rwmmw'mmdodolummmommdomﬂ
la Tabla 1, diksir con agua hasta 500 crn’. Pnpuuunmuoooonmcm dugua :

; yd.bdmiunomm“lllnwomm

Afedr 25 cm® dnbmmmndoWImymﬁpHassoon

~sokicion de_ hidréxido de ‘sodio 6.0N, wmmmmommw‘
‘para verificar. Trmluowomunmwuw ‘

cwumwwmwmododqmmm destilar la muesira
) mamduww p’dudn:mK(ZO"C)

Laaﬂim“mm“mmmmm dodwuaao‘
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TABLA 1

Nitrogena orgénico en muestra
cmiim®

m® de nitrégeno cm’ de muestra
0-5 500
5-10 250
10-20 100
20-50
50-160 :

9.2. Nitrégeno orgénico.
9.21. Dejar enfriar Ql residuo contenido Qn ‘o matraz Kje'dahl, producto de la destilacion.

022
923,

925

024,

‘uprommadlmonto incluyendo los 50 cm. de solucién d

Afadir 50 cm” de la solucion de écido sulfurico-sulfato mercurico-sulfato de potasio.

Canectar &) aparato de digestion. Celentar ia mezcla en el matraz Keldahl a una
temperaiura que no exceda de 644K (371°C) hasta que os gases de SO (vapores
blancos) seen eliminados y la solucién se.tome incolora @ amarilio phiido, a partir

'de oole momento 9. mantiene ¢l calentamiento durante 20 minutos més. La

Wummmmmmmmmmmonymm

degmees.
wmumm MrSOOcm domlysgotasdelasolucmnmdwldora
de fenoaieine.
Md matnz on_ posicion mmmm y. aegar 50 em’
douolucoéndoht&bxﬁod‘_ iosulfalo de 80dio con lento
eecurmimiento por lss paredes del matraz y sin mezciar, hasta que el metraz de-.
meon‘o_dadoolmuododmmdn procirando formar doe capes.
Conecter inmedistamente @) matraz al bulbo del apavato de destilacién. Agitar y
verificar [a sicalinided de |8 80luCion de acuerdo al cambio de color de la misma (de
incoloro @ rosa). En cae0 de que N 58 haya sicanzado |a sicaiinided, agreger un.
€X0080 do |8 s0lucion de hidroxido de sodic-liosuifato de sodio hasta s oblencion -
de una coloracion rosa; La'mussira se destila cuidando que e & ,
mmmmaaorx(wc)rmmmd
donwowrdrmmowgodlonsoun dolno!ucién
matraz receplor. . i
Le dowlménaecomplmamdouhaymrocolodm

cido bérico con la_
solucion indicadora mixta. . o '




9.3. Nitrdgeno Total.Esta determinacion puede hacerse directamente siguiendo el
procedimiento descrito en el inciso 8.2,

10.- CALCULOS

El nitrégeno amoniacal, organico y total en mg/dm® se calcula con la férmula siguiente:

(A-B)*N*14*1000

mg/l de Nitrogeno =
v

En donde;

A = Volumen de soluidn de acido sulfirico smpleado para " titular -la’ muestra
correspondlente al nitrégeno amomacal orgénico o total, ml.

B = Volumen de solucién de dcido sulirica empleado para titular o testigo, mi.
N = Normalidad de la solucién de cido sulfico.
V=Vo|umen de muestra, ml

14 Eqivalont ol igero.

11.- REPRODUCCION DE LA PRUEBA

Lodtmmontrolud««mmmdoemndu or duplicado, nodlbonoxchordet
0.03 mg/dm’, para concentraciones ‘de 1 mddm’ydomsmmn para
Mmsdoeowmddm’ Encllo wio, ;

12.- mroms .

-Nmoomtomonmw”
-Fmdolapmobn
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13.- BIBLIOGRAFIA
Standard Methods for Examination of Water and Wastewater.- American Public Health
(APHA), American Water Works Association (AWWA), Water Pollution Control Federation
(WPCF).- 14th Edition. 1975.

Methods for Chemical Analysis of Water and Wastes.- Enviromental Protection Agency
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14.- CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

No concuerda con ninguna por no existir Norma Internacional sobre el tema.




NMX-AA-5-1980

DETERMINACION DE GRASAS Y ACEITES



Nombre completo. Norma Mexicana NMX-AA-5-198Q0. Aguas - Daterminacion de Grasas y
Aceites. (Esta Norma Cancela la NOM-AA-5-1973).

Fecha de publicacion
Expedicion:  8de agosto de 1980

Nota: Esta Norma fue modificada de Norma Oficial Mexicana a Norma Mexicana, de
acuerdo al Decreto publicado en el Diario Oficial de la Federacion de fecha 6 de

Noviembre de 1992,

NORMA MEXICANA NMX-AA-5-1980, AGUAS.- DETERMINACION DE GRASAS Y
ACEITES. (ESTA NORMA CANCELA LA NOM -AA-5- 1973)

1.- OBJETIVO Y CAMPO DE APUCACION

Esta Norma estsblece el mélodo para determinar el contenido de grasas y aceites en
aguas polsbies, superficiales o subterrdneas, de desechos domésticos o indusiriales y
salinas. E! mélodo es recomendable dentro de un intervalo de 5 a 1000 mg/l materia
extraciable.

2- REFERENCIAS
La presente norma se complements con as siguientes Normas Mo;ié?anas,anyigo‘r‘;
NOM-Z-1. "Sistoma general de unidades de medida - Sistema (SI) de unidades’
NOM-BBJ& "Clasvﬁcwén y tamafios nommam para utensilios de vadno usados
' enel labomiono
NOM-AA-3. "Aguas fesiduales.- Muestrec".

3.-R£suMéN‘DEL METODO -

El método con un acudmcar unn muestra para exiraer 13s grasas y mitn on solucion,
la graea 08 enfonces separada por fitracion y extraida con un solvente con’ayuda de!
‘sporato Soxhiet, ponlonormom 0 evapore el solvcm yse cuantifica gmom‘mcammo
o mm o:mido

APENDICE D..



4.- DEFINICIONES

4.1 Agua residual.

Es el liquido de composicién variada proveniente de usos municipal,industrial, comercial,
agricola, pecuario o de cualquier otra indole, ya sea publica o privada, y que por tal motivo
haya sufrido degradacion o alteracion en su calidad original.

5.- APARATOS Y EQUIPO

Aparato de extraccion Soxhlet.

Placa de calentamiento, con control de temperatura.

Bomba de vacio u otra fuente de vacio.

Estufa eléctrica, capaz de mantener 376K (103°C).

Balanza analitica con precisidn de 0.1'mg.

Estufa de vacio con intervalo de 380 a 500 mm de Hg y control de temperalura.
Embudo Buchner de 12 cm de dlémelro

“ Materigl eomun do labomovio

8-REACTIVOS Y MA?ERIALES s

Los mctlm Que se mencionan, deben ser grado analitico. Cuando se hable de agua se
debe enmdor aqua destilada.

6.1
62

83

64
65
66

kAl

Acido clorhidrico coneontrado o 'sulfirico.
Suspeneion de tlerra de duntomioul - silice (Hayﬂo—suporcal 0 equwnlente) 10 g/
deagua

Hexano de punto de ebuliicion de' 342K {69°C). 0. fl‘Qén (1,12 tricloro 1,22, .
irifuoretanc) de punto de ebullicion de 320 5K (47 5°C).

- Cartuchos de extraccion (thimbles)
_Pape filtro de poro medio y de 11 emd.dbmo\ro

Duwmdotoladomuahmdo 1 emdn didmetro.
7-MUESTREO Y ALMACENAMIENTO

El muy nmpomm wdur quc |l muutra m mpf _va ya que lns”

mlummmeymnmmmw los

CUSPOs de agua, formando natas en determinadas 20nes. EI Mmuesireo 88 hace con .-
fmcocdtvmod‘boum doml»trodnupwdod uconvonbmlbnar
bieneifrasco.
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7.2

8.1
82

83

8.4
85

86

87

En caso de grasas y acsites flotantes, la muestra se toma Unicamente de la pelicula
superficial del agua.

En caso de aceites emulsionados, la muestra se toma de 20 a 30 cm de
profundidad, cuando no haya mucha turbulencia para asegurar una mayor
representatividad.

Mantener preservada la muestra a un pH de 2 6 menor con la adicion de 5 ml de
HCI concentrado y en refrigeracion a 227K (4°C), se recomienda no almacenarla
mas de 24 h.

8.- PROCEDIMIENTO

Si la muestra no viene preservada, acidificar como se indica en el inciso 7.2.
Preparar un filtro con el disco de tela de muselina sobreponiéndole el disco-de
papel fitro, colocar en ol embudo Buchner, humedecer la telay el papel.

Con ayuda del vacio, pasar aproximadamente 100 cm (ml) de la suspension de
lierras de distomdceas (hasta la saturacion de los poros), se lava con un litro' o
menos de agua y aplicar el vacio hasta que toda el agua haya sido filtrada.

Pasar la muesira acidificads a través del fillro preparado. Aplicar el vacio hasta que
toda ¢! agua haya sido fitrada, recibiéndose en un matraz Kitazatode 21, .
Con una pinza transferir a un cartucho de. extraccion ef:-papel. fiitro y el material
adherido ol disco de tela. Limpiar las caras y ol fondo del recipiente. colector, la
{apa, y ol ombudoBudmrconpoduoodopwrmnmuomol solvontoquc
80 va Usav, leniando cuidado de trensferir lodas las capas de grasa formadas, y de.
recoger 10do ol material sdiido, aorogondo los podtzot do pope! fitro dentro del,
cantucho de extraccion evitando ol manejo manual,

El fivado.del Knulto o modado con una probeta para. cubnﬁrw ol volumen de*

mueers,
Colocar los cartuchos do mmcnén envasos de procapnados Tlevar a sequedad en

‘una esiufa eléctrica de 376K (103°C) durante 30 minutos, colocar el cartucho en el

aparalo ‘de extraccién Soxhlet, con el ‘matraz al cual prevumonto 8o le'ha
determinado su masa.

NOTA: Identificar el nimero de muestra en el vaso de precipitados pero nunca marcar e
cantucho..

8.9

Mscnonu solvente &l matraz hasta la mitad de su cap.cmd ‘Colocar 1.cm de altura -
de aigodénen la parte superior dei refrigerante;: Dejer en reflujo durante 4 horas a
pantir del primer cicio de recirculacion, controlendo a8 condiciones de temperatura,
qudouncncbudasmmoswlm Ummtormmndo ol
tiempo de reflLjo vaciar y escurrir el solvente que quedaenel extractor al malraz,

‘Evaporar el solvente en baflo maria a 358K (85°C) y pasar el matraz ala estufa de

vacioa una temperatura de 333K (60°) durante 30 minutos.
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810 Dejar enfriar ef matraz en un desecador durante un perfodo de 30 minutos y

8.11

91

donde;

determinar su masa.

Correr una prueba testigo en las mismas condiciones que se mencionan para una
muestra, en los incisos del 8.1 al 8.10.

9.- CALCULOS Y RESULTADOS

‘L cantidad de gresas y aceites se calcula por medio de la siguients formuls:

(M, - My )

M“@”~VW’ — * 1000

M, = Masa del matraz vacio a mesa conelanie, g.

W?MNM&MMQQU
V = Volumen de musstra, |
NOTA &ummmmmm-mMumym ,

10.1.4 mmummwmmMnomam‘
CuUaNdo 88 Vayan a hacer Jelerminacionss 4 (reess.

41012&deWu‘manmum

1o1summwmmmum




.

10.2 Bibliografia.

10.2.1 - NOM-R-50-1977 Norma Oficial Mexicana "Guia para la Redaccion,
Estructura y Presentacion de las Normas Oficiales Mexicanas".

10.2.2 Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater -American
Heaith Association.- American Water Works Association y Water Pollution Control
Federation.- 14 th edition.

10.2.3 British Standard 2690.- 1956 "Melhods of Testing Water used in Industry"
10.2.4 Instructivo para ia toma y transporte de muestras de agua para analisis
fisico-quimico y bacterioldgicas.- 1a edicion.- Direccion General de Usos del Agua y
Prevencion de la Contaminacion.




METODOS ANALITICOS EN ESTADOS UNIDOS
(EPA Y METODOS ESTANDAR)




METODOEPA 410.4

DETERMINACION DE DQO




METHOD #: 410.4 Pending Approval for Sect. 304 (h), CWA (Issued 1978)
TITLE: Chemical Oxygen Demand (Colorimetric, Automated; Manual)
ANALYTE:

coD
Chemical Oxygen Demand

INSTRUMENTATION: Spectrophotometer, Autoanalyzer
STORET No. 00340
1.0 Scope and Application

1.1 This method covers the determination of COD in surface waters, domestic
and industrial wastes,

1.2 The applicable range of the automated method is 3-900 mg/L and the range
of the manual method is 20 to 900 mg/L.

2.0 Summary of Method

2,1 Sample, blanks and standards in sealed tubes are heated in an oven or
block digester in the presence of dichromate at 150-C. After two hours,
the tubes are removed from the oven or digester, cooled and measured
spectrophotomottically at 600 nm.

3.0 sample Handling and Proservation

3.1 COllcct the samples in glass bottles if posslblo. Use'of - plastic
containers is permissible if it is known that o organic contanlnants
are present in the containers.

3.2 Samples should be preserved with lullutic ‘acid to a pH < 2 and
maintained at 4-c untll anulylis.- ‘

4.0 Intarlarcncol

4.1 chlorides are qunntltutivoly ‘oxidized by dichromate and represent a
positive interference, Marcuric sulfate is added to the digoltion tubes
to complex the chlorides. :

5.0 Applrltus

Drying oven or block digester, 150-C
Cotning culture tubos, 16x-100 mm or ‘28 % 150 mm with Tcllon lined sctcw'

cap
5.3 Spcctrophotoneter or: Technicon AutoAnalyzer 5.4 Hune turnace, -500-C, .-

0. Reagents :

1 ‘Digestion solution: Add 10,2 g X2cr207, 167 WL conc. H2504 and’ 333 g
Rg804 to 500 L of ‘distilled water, cool and dilute to 1 ‘liter.:

6.2 Catalyst solutiong Add 22 g Agaso4 toa 4, 09kq bottle ot .eonc., sto4.;
" Stir until ‘dissolved,- ‘

6.3 Sanpler wllh lolutlon._Add 500 nL of conc, H2504 to 500 mL o! distilled

EPA Water & Waste Module METHOD §: 410. page. 1. .of 3
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8.0
0.1
8.2,

9.0

9 1

water.
Stock potassium aclid phthalate: Dissolve 0.850 ¢g in 800 mL of distilled
water and dilute to 1 liter, 1 mL - 1 mg COD

6,4.1 Prepare a series of standard solutions that cover the expected
sample concentrations by diluting appropriate volumes of the ‘stock
standard,

Procedure

Wash all culture tubes and screw caps with 20% H2804 before their first:
use to prevent contamination, Trace contamination may be removed from
the tubes by igniting them in a mufflo oven at 500-C for 1. hour.
Automated

7.2, 1 Add 2,5 mL of sample to the 16 x 100 mm tubes.

7.2.2°Add 1. 5 mL of digestion solution (6.1 ) and.mix,

7.2,3 Add 3.5 mL of cltnlyst lolution 6.2) clro!ully dovn the sxde of :
tho culture tube,

2.4 Cap tightly and shake to mix. layers. ‘

2.5 Process standards and blanks exactly as the’ lnlplos.‘

2.6 Place in oven or block digester at 150-C:for two hours.

2.7 Cool, and place standards in saspler in order of decreasing . )
concentration, Complete tilling sampler tray with unknown' samples...

7.2.8 lounure color intensity on Autoﬁnllylor lt 600 D,

7
7
7
7

»
.
.
.

Manual

7+3.1 The following procedure may be used. if & larger sample is desired
. or & spactrophotometer is used.in place of an Antohnaxy:ar.‘.
7.3.2 Add 10 mL of sample to 25 x 150 mm culture tube. :
7.3.3 AMdd 6 L of digestion solution (6.1) and mix. .
3.4 Add 14 8L ot cltnlylt lolutton (6.3) down ‘the lido ot culturo

7.

7.3.% Cup tlrntly lnd lhlxo to mix la re. . .

7.3.6 Place in oven or block digaster. at: 180 tor 2 hours, |

7.3,.7.Cool; ;610w any precipitate to settle and measure. intensity in. .
npoctrophot010tnr at 600 nm. Use only optically matched culturs
tubes or ' a single cell for lpcctrophotonotric Beasurerent;: ..

c-1culution

standard curve by plotting:peak: noignt ‘OF: POKC

‘egainst krown' concentrations of standards. .
te: concontrntion of uluplcl by conplrinq palplo rclponlo to
standard’ cnrvo.

Preclnion lnd Accuracy

Procllion lnd -acouracy. data are. not availnblo at thin time,

Bibliography

1.

“Jirka, A. M., and M. J. Carter, "Micro-Semi-Automated Analysis of
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Surface and Wastewaters for Chemical Oxygen Demand." Anal., Chem,
4711397, (1975).
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METODO EPA 350.2

DETERMINACION DE NITROGENO AMONIACAL




METHOD #: 34%0,2 Approved for NPDES (Editorial Revision 1974)

TITLE: Nitrogen, Ammonia (Colorimetric, Titrimetric, Potentiometric
Distillation Procedure)
ANALYTE: CAS #
Nitrogen 7727-37~9
N
Ammonitm 7664-41-~7
NH3

INSTRUMENTATION; Titration, Spectrophotometer

STORET No.

1.0
1.1

1.2

3.0
4.0/
41N

~-'both organic and inorganic; -will cause- turbxdity ‘Upon ‘the additi

4.2
"3 hydrolyze to -aome extent eVen at the pH of 9 5 at which dist

EPA.

.‘Samplo Handlinq and PreservaC1on

Total 00610
Dissolved 00608

_Scope and Application

This distillation method covers the determination of ammonia~nitrogen
exclusive of total Kjeldahl nitrogen, in drinking, surface and sallne
waters, domestic and industrial wastes. It is the method of choice where
economics and sample load do not warrant the use:of automated equipment..
The method covers the range from about 0.05°to.1,0 mg NHI-N/L for the
colorimetric procedure, .from 1.0 to. 25 mg/L for the: titrimetric )
procedure, and from 0,05 to 1400 mg/L- for the electrode’ method:

This method is described for -macro. glassware; howaver, micro :
dxstillation oquipment may also be used. i

Summary of ‘Method .
.The sample is buffered at a pH of.9,5 with a borate bufter ine otder to

“.decrease -hydrolysis of cyanates.and organic nitrogen compounds;: anq ;s :

then distilled into a solution of boric acid. The ammonia in' the’
distillate can be determined colorimetrically ky. nelslerization,
titrinotrically with standard sulfuric acid with the'use of a’ mixed
indicator, ‘or -potentiometrically by the ammonia electrode:: ‘The ‘choice:
‘betv.:n the lirst two procedutnl depends on the concentratxon E - the :
vnnnon a. e : : g : L

_.Salplou may bc preserved with 2°mlLtof ‘cone, sto4 pet liter and stored o
At A=,
Intorferonces

nunbot ‘of aromntic .and aliphltic ‘amines, as" well ;a8; other: compoundsﬁ”

Nessler: reagent, so ‘direct nesalerizationi(i 'without distil
has been, dlsoardnd asan official: method. .

. Cyanate, which may be encountered in: certainﬁlndustrial'emuents

e

wager'a~wasee'uqdu1e4nswndp #1350,



6.1

6.3
6!4
6.5

6.6

carried out. Volatile alkaline compounds, such as certain ketones,
aldehydes, and alcohols, may cause an off-color upon nesslerization in
the distillation method. Some of these, such as formaldechyde, may be
eliminated by boiling off at a low pH (approximately 2 to 3) prior. to
distillation and nesslerization.

Residual chlorine must also be removed by pretreatment of the sample
with sodium thiosulfate before distillation. .

Apparatus

An all-glass distilling apparatus with an 800-1000 mL flask, -
Spectrophotometer or filter photometer for use at 425 nm and providing
a light ‘path of 1 cm or more.

Nessler tubes: Matched Nessler tubes (APHA Standard) about 300 ey long,
17 mm = inaide diameter, and marked at 225 mm +/-1.5 mm inside -
measurement from bottom,

Erlenmeyer flasks: The diatillate is collected in'500 mL' ‘glass-atoppered
flasks, These flasks should be marked at the 350 and . the 500 nlL volumes,
Wwith such marking, it -is not necessary to transtar tha distillate to
volumetric tlasks. :

Reagents

Distilled water should be free of ammonia. Such water is best prepared

by passage through ‘an:ion exchange column containing a strongly acidic
cation exchange :resin mixed with a stronqu basic anion:exchange resin,
Regeneration of :the column should. bo carried ‘out according to the ..

-manutacturcr's insttuctions.

NOTE 13 All- nclutions nust bu made ulth ammonia-free water.

‘Ammanium chlorido. stock lolutions 1 0.mL '=;1,0:mg NH3-N: Dissolve 3,819

'] NH:CI ‘in.distilled water and bring to voluuo in al lttnr volunctric
tlask,

“Anmonium chloride, standard solution: 1.0.mL = 0;01°mg. Dilute” 10 0 mL

of ‘stock solution (6,2) to'l liter 'in & volumetric flask.

“Boric. acid solution (20 q/b): Dillolvc o q HJlOJ ‘in- distilled water and
‘dilute to ) liter,

‘Nixed indicator: Mix 32 valunol of 0. zl nothyl rod in 95\ ethyl alcahol
‘with 1 ‘voluse of 0.2% methylens blus in 95% athyl alcahol. This :olution'
'lhO“IC be propnrod trolh nvory 30 day-.. .

NOTE 2t Spcclally dcnltutod .thyl llcohol confotning to Formula 3A or-.
30:0f the U.3, Bureau of. Internal Revenue may be subltitutod
for 95% ethanol..

Neasler rclqont' Dilsolvo 100 g of mexcuric {ddide and 70 g ot pntasslum

“{fodide-in. a small amount of water. Add ‘this ‘mixture slowly, with:

stirring, ‘to a cooled solution of 160 g of. NaOM ‘in 800 mlL oOf. wator.'
Dilute the sixture to:1:liter. If. this. reagent -is- stored in a Pyrex. -
bottle out of direct sunlight, it will rcnatn stable for:.a pcrxod ‘of ‘up.

‘to’ 1.year,

NOTE 3: This reagent should give the characteristic color with ammonia

EPA Water & Waste Module METHOD #: 350, page 2 of 5
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6.9

6;10

‘distillation apparatus until the distillat
with Nessler reagent.. '’

within 10 minutes after addition, and should not produce a
precipitate with small amounts of ammonia (0.04 mg in a 50 mL
volume) .

Borate buffer; Add 88 mL of 0,1 N NaOH solution to 500 mL of 0.025 M
sodium tetraborate solution (5,0 g anhydrous Na2B4Q7, or 9.5 g
Na2B407+10H20 per liter) and dilute to 1 liter, -

Sulfuric acid, standard solution: (0.02 N, 1 mL = .0.28 mg NH3I-N).

Prepare a stock solution of approximately 0.1 N-acid by diluting 3 mL of
conc, - H2504 (sp. gr. 1.84) to 1 liter with cO2-free distilled water,
Dilute 200 mb of this solution to 1 11ter with co2-free distilled water.

NOTE 4: An alternate and perhaps proferable method is to standardxze
the approximately 0.1 N H2504 solution against 20,100 N
Na2c03 solution, By. proper - dilution the 0,02 N acid can then
-he prepared. ' ’ I '

6,8.1 Standardize the approximatel¥ 0,02 N acid against 0,0200 N Na2CO3
solution, This last solution' s prepared by diesolving 1,060 g
-anhydrous Na2co3, oven-dried at 140-C, ‘and djiluting to 1000 mL with
co2-free distilled water.

Sodium hydroxide 1 N: Dissolve 40 g NaQH in ammonla free watar ‘and

-'dilute to 1:liter,

Dachlorinatinq reagents: A number of dechlorlnatinq reaqents may -be used
to. remove residual chlorine prior to dlstillation. These 1nclude.

a, sodium thiosulfate {1/70 N). Dissolve 3.5.9. Nazszososuzo in
distilled water and dilute to 1 liter; Ohe mL'of this solution will
remove 1 mg/L of residual chlorine in’ 500 mL.of sample.

. “Sodium‘arsenite.(1/70 N): Dlssolve 1.0 q Nahsoz 1n dlstilled water :

and dllute to 1 litor.

Proccduro

Proparation ‘ot equipmcnt: Add 500 mL’'of ‘distilled ‘watér toian 800 mL.

‘Kjeldahl:flask, The addition of boilinq chips: which have been prevxously

treated with dllute NaoH will prevent: bumping. Stean out the -
hows no trac- of ammonia

Sample preparation’ povc the’ residual chlor /edln the gample by ‘adding
dcchlorinatlnq agent: Quivalent to ‘the chloripe  residual. To 400 mL of
sample add 1N NaoH: (6 9), until the pH 1s.9.5," checking’the pH during

. addition:with a pH meter or by use of a short range: pH -paper,

‘pistillation: Transfer the sample, the pH of ‘which has" been: ldjuntcd to

9.3, to an 800 mL Kjeldahl flask:and add 25 nlL of the borate buffer

{6.,7) v 'Distil17300 ML at the’ rate of 6+10-ml/min. into 50°mL of* z% boric
‘acid (6 4) containc i s

al 00 nL: Ex nmeyor Elask '

NOTE 5 T . ip or an”extension .of the condenser cip must
“extend below the: level of the:boric acid solutlon. ‘Dilute the
distillate:to: 500 mL with distilled water and . nesslerize an

aliguot to: obtain an.approximate:value of: the ammonia -nitrogen .

concentration. For concantrdtxons above 1 meg/L the ‘ammonia

EPA Water & Wasta Module:METHOD-¢: 350.



7.4

7.5

should be determined titrimetrically. For concentrations below
this value it is determined colorimetrically, The electrode
method may also be used.

Determination of ammonia in distillate: Determine the ammonia content of
the distillate titrimetrically, colorimetrically or potentiometrically
as described below.

7 4.1 Titrimetric determination: Add 3 drops of the mixed indicator . to
_the distillate and titrate the ammonia with the 0,02 N H2504,
matchin? the end point against a blank containing the same volume
‘of ‘distilled water and H3BO3 solution.

7.4.2 Colorimetric determination; Prepare a series of. Nessler’ tube
standards as follows: . -

nl of standard .
1 0 mL = ‘mg NH3-N mg NH3-H/50,0 mlL

0.0

0.005
0.01
0,02
0,03
0,04
0.05
0,08

0,10 °

PRy )
B

I O¢3c>;»ocj:>ul0‘

- ,
oMU S W OO

‘Diluta’each tube to 50 mL with' dintillod vater; add 2, 0'ml of
Nessler reagent (6.6) and mix, After 20 minutes read the absorbance
-et 425 nm ageinst the blank. From the values obtained plot - ..
ebsorbance:vs. mg NH3=N for the standard curve. Determine the
emmonia in. the distillate by nesslerizing:50 nL: ‘orcan aliquot .
'dxlutod to 50 mL:and ding the absorbance At 425 nm as- deacribed
sbove’ for. the ltlndlr fAnmonic-nltroqon cont.nt 19 r-ad trom the
ltandlrd curvo., ‘ : AN P el

7.4.3 Potontionntric do:ornination. Con;ult th- nothod entitled
:ﬁtrogon, :lnonilz 8.loct1vo Ion Eloctrodc uothod (Hothod 350, 3) in
8 manual.

It is not ilporativ. that all otlndurdn b- diltillod in: tho same manner
as.the samples. It is recommended that at least two. standards (a high

.and ‘low) be distilled and compared to similar veluss on the.curve" to

insure that the dietillation tachnigque is rsliable, If distilled -
atandards do-not agree with undistilled standards the: opetator uhould
find the cause of . the applrent orror ba!ore prococding.-~ j

mg/L NH3- - N .= [A % 0,28 % 1,000}/ 8

EPA Water & Waste Module METHOD #: 350,



where!

A = nml 0.02 N H2504 used,
5 = pL sample.
8.2 Spectrophotometric

mg/L NH3 = N [A % 1,000]/D * (B/C)

where:

)

A ='mg NH3-N read from standard curve.

B ='mL total distillate collected, including boric acid and
dilution.

C = mL distillate taken for nesslerization.

D = mL of -original sample taken.

8.3 Potentiometric:
mg/L NH3 - N = (500/D) * A
where:

A = mg NH3=N/L from electrode method standard curve.
D = nL of ‘original sample taken, *

9, Pfedlsion and Accuracy
9;1" Twonty-tour analysts in sixteen laboratories analyzed natural water

samples. containing exaot increments of an ammonium salt, with the
tollowinq rclultsx

Increment as Precisionias - _Accuracy: as
Nitrogen, Ammonia Standard Deviation Blas - .. Bias -
N N/litcr B nq N/llter 3 mg N/liter
0.2 ;,0 122 f-5 54, ~0,01
0.26 0.070 ~18.12 | -0.05
1,73 0,244 r0.46 +0.01
1492 0,279 ~2.01.. 0,04 . .0

(FNPCA Method study 2, Nutriont Analyses)

Blblioqrbphy
1. Stapdard Methods for the Examination of wAter and wAstewater, 14th
Edition, p 410, Method 418A and 418B" ( 1975). °

2. 'Annual Book of ASTM Standards, Part-31,- “Water" vstandard‘Dl426-74,‘~
Method A, p-237. (1976), — v
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METODO EPA 413.1
DETERMINACION DE GRASAS Y ACEITES




METHOD #: 413.1 Approved for NPDES (Editorial Revision 1978)

TITLE: 0il And Grease (Gravimetric, Separatory Funnel Extraction)

ANALYTE:

0il
Grease

INSTRUMENTATION: N/A

STORET No. 00556

1.0
1.1

’102

1.3

1.4
2.0

2,1

3.0

11

4.0
4.1

4.2

5.0

EPA.

Scope and Application

This method includes. the measurement of fluorocarbon=113 extractable
matter from:surface and saline waters, industrial and domestic wastes.
It ‘is-applicable to the dstermination of relatively non-volatile’
‘hydrocarbons; vegetsble oils, animal fats, waxea, soaps, qreales and
related matter, :

The method is .not; npplicable to neasurelent of light hydrocarbons that
volatilize at temperatures below 70~C. Petroleum fuels from gasoline
through -#2fuel -olls are compl.toly .or partially loat in the solvent
removal operation,.

Some.crude oils and: hoavy fuel oils contain a-‘significant percentage of
residue-type materials: that ars not eoluble in fluorocarbon-lls.

~Accordingly, recoveries of thsse msterials:will be low.-

The lothod covcra the renge from 5 to 1000 ng/L ‘of oxtracinbla natarial..'
Summary o! Nnthod

The: onlplo il acldi!tad to s low pu { < 2) and uoriallX extracted: vlth
fluorecarbon~ 113 in.a° lnp.rnto funnel. The solvent is ovnporntpd trom
the outrnct And the residus weighed. : N

Dolinittonl

The dnttnittnn .of .ail and gresse:is based on the proccduro ‘used. Th.

nature of the oil and/or ‘gresse, .and the presence of: oxtruqtlblo
:n-oil{tl.ttor will 1nt1uonco th- natcrinl -ca-ur-d and Xptorprutntlon

of :resulte, - : : :

Banplinq'nnd 8tornqo

‘A -repregsentative eample of 1--1iter volume ahould be collected in'a glasa.
bottls. 1f anslysis s to be dslayed for more than a few hours, the;.
aasple is preserved by the addition of 5 mL Hc1 (6 1 )H t h £l
collection: and refrigersted at ¢=C,: e
Becauss ‘108ses Of  greass will. occur. on aampling -quipncnt th-
collection of:§ compoeits semple is impractical, xndxvldunl portions .
‘collected ‘at’prescribed time intervals must be analyzed sopcrutcly to
obtnin the average concentration over:an extended parlod..«,

Applrlgul

Water & Weste Module NETHOD #: 413..
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7.6

7.7

7.8

7.9

8.0

EPA.

Separatory funnel, 2000 ml, with Teflon stopcock.

Vacuum pump, or other source of vacuum.

Flask, boiling, 125 mL (Corning No. 4100 or equivalent).
Distilling head, Claisen or equivalent.

Filter paper, Whatman No. 40, 11 cm,

Reagents

Hydrochloric acid, 1:1, Mix equal volumes of conc, HCl and distilled
water,

Fluorocarbon~-113,(1,1,2-trichlore~1,2,2~-trifluorcethane), b,p, 48-C,
Sodium sulfate, anhydrous crystal.

Procedure

Mark the lllple bottle at the water:meniscus for later detarmination of
sample volume. . If the sasple was not acidified at time:of collection,
add 5 mL hydrochloric acid (6.1) to ' the sample bottle, After mixing the
sample, check the pH by touching pH-sensitive paper to the. cap to insure
that the pH.is 2 or lower. Add more-acid if necessary,

Pour the sample into-a separatory funnel. '

Tare a boiling flask (pr--driod in an oven at 103-C and stored in a
desiccator).

Add 30 wL tluorocnrbon—lls (6.2) to the sample bottle and rotate the
bottle to.rinss the wsides, Transfer the gsolvent into the separatory
funnel. Extract by shaking vigorously for 2. minutes. Allow.the 1ayots
to separate, and filter the solvent layer:into the flask through a.
funnel containing solvent’ loilt|ncd !iltor‘papor.

NOTE: An emulsion that t.ill to dillipatn can ‘be brokln by pourinq
about ‘1. g sodium ‘sulfats (6.3) into ths filter paper cone and
slowly. drlininq the emulsion through the salt. Additkonal 1

porcionc cln bo addcd to ' the cone:as rnquirld. E

Repeat (7.4) twice uore, with additional port&on- of frolh solvent, -
‘combining all solvant in the boiling tlask, .

Rinse the tip of the eepsratory funnel, the filter papor, nnd thnn the '
‘t:nn:l ‘with a total o! 10-20 lb solvcnt cnd colloct tho rinlinqs in the
-flamk. .

Connect’ cn- boilinq tlalk to th- dilt&llinq hlld lnd ovapornto the
solvent by immersing - the lower half of the tlask in. water at 70-C,.
collect the solvent !or rcuno. ‘A lolvont blank lhould aceonpnny euch
set of samples. L

When the temperature in the. dtlttlli hlld cacho- 5o-c or. th- llclk
appears dry remove ‘the distilling: head, 3ucop out:the flask for 15
ssconds with air to ramove solvent: vapor by in-c:tinq ‘8 'glass” tubs’
connected to a vacuum gource. Inmediately remove the flask: trom the
heat source and wipe: the outlid- to remove’ excess moisturu lnd
tingerprints, -

Cool: thu boilinq flaak in a dolicc-tor tor 30 minut-u and wclgh

Calculation

Water & Waste Module METHOD #: 413. page 2 . of -



1 mg/L total oil and grease = (R~ B) / V
where:

R = residue, gross weight of extraction flask minus the tare

weight, in milligrams.

B = blank determination, residue of equivalent volume of extraction
solvent, in milligrams,
V = volume of sample, determined by refilling sample bottle to

calibratjon line and correcting for acid addition if
necessary, in liters,

0 Precision and Accuracy

1 The two oil and grease methods in this manual were tested by-a single
laboratory (EMSL) on sewage. This method determined the oil and grease
level in the sewage to be 12,6 mg/L, When 1 liter portions of the sewage
were dosed with 14.0 mg of a mixture of #2 fuel oil and Wesson oil, the
recovery was 93% with a standard deviation of +/- 0.9 mg/L,

.blioqrnphy
standard. Methods for the Examination of Hater -and Hastewater, 14th
Edition; p 515, Method 502A, (1975),"

Blum, K, A., and Taras, M. J., "Dotormination of Emulaityinq 0il in |
‘Industrial Wastewater", JWPCF Research. suppl 40, R404 (1968),

A Water & Waste Module METHOD §: 413,
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a. Controf hoyirs: Beeane of many facton affecting BOD 1ests
in multifaboratory sudies and the resalting extreme variahitine
in test pestilis, vne standard deviation. as deterntined by inter-
laboratary tests, isrecommended asa control liit for idividual
labaratories - Alternariveds. foreach laboratory, establish its con.
trof limits by performing i uf 23 glucose-glutantic acid
checks (4 4o oner o perind of several weeks or months and
caferlting tse mean wd standard devintion, Use the mean =
3 stimdant aleviations as the conirol imit for future glucose.
glutamic acid checks. Compare ealeulitted control limits 1o the
single-taboratory tests presented above and 1o interluboratory
sesults. I cantrol limits are outside the range of 198 % M,5. re.
eviduate the contepl fimits and investigate source of the problem.
1 measurend BOD for o glucose- glutamic ueht check is outside
Ihe accepied contred limit range, reject tests made with that seed
and dilutim water.

b Working range and deiection limir: The \\mklng wage is
equat fo the difference between thy maximum initia) DO (7 10
9 mg LY.and minimmnt DO residual of 1| mg/l, n\ulupllcd by the
dilution factor. A lower detection limit of:2 mgiL. is estublished
hy the rululrcnnnl for 1 miimum DO deplclion of 2 mp/Ls

AGGREGATE ORGANIC CONSTITUENTS (5000}

7. Relerences

b US. ENVIROSMINIAL PROTECHIUN AGENUY, OHHEE OF RESEARCH
AND DEverorsest. 1956, Method-by Mathund Statistics from Water
Polfuttiun 1N P) Laboratars Perfornunce Evaluatiun Stindigs. Quidiny
Assurance Hrasch, Envirommental Monstoring and Suppont Lab.
Cincinnati, Qhiv.

8. Bibliography

SAWYER. C.N. & L, BRADNEY, 1940, Modernization af the BOD 1ev
for detcrmining the elficicncy.of the sewage treatment progess. S
age Works J 1IR3 i

Rucitiort, C.C.. O.R. PLacak, ). Kacuar & C.E. Calnerr, MR
Vartations In BOI velociiy comiant of sewage dilutions. dd, Ene.
Chem. $0:1290.

ADBOTT, W.E, 1948, The bacteriostatic effears of nmh\lem Mucunuw
BOD test. Water Spwige Works 98424,

SAwsER, CN, P Cattibas, M Muoke & A.Q.Y, To. 1in, Pum.m
standards for BOD work. Senau Iid. Wostey 2120 .

Youna, J.C.o GNOMeDimvory & D Jiskiss: (9810 Alecations in
the BOD procedure for the 13th edition of Stadird Metiwds tfor
the Exumination of Witer and \\.uu.wu.r 4 ll’:m/ I :llui, Cutral.
Fedl. 33:1283, :

5220  GHEMICAL OXYGEN DEMAND (COD)" -

5220 A

‘The chémfent oxpgen demiad (COD) is used s 4 measure of
the oxygen cquivalent of the orgunic matter content of j.sample

that Is susceptible to uxidittion by  strong chemical oxidant, For -

samples from.a spevific source, COD cun be related empirically

to: BOD, ‘organis carbon. or arganic mantér,’ The test-is useful
-for widnitaring wnd captrol ufter corre luion hias beenestablished,

The dichruinate refhuy methodis preferred over proceduresusing

other oxidunts hu.ﬂht Of superior oxidizing ability, applicability .
to a wide varicty of vantples, and euse of mamiputation. Oxidation =

of most orgnic mmpounds is 93 to 100%¢ of the theoretical valud:

“Pyridine an_ fckitted compounds. reshit oxidatlon und volatie =" ¢

organic’ ulmpoundx are: Oxidized only 10 the exiént that they
Temain in contacy With the. oxidunt. Ammuulu. pteum clther i
the waste uif fiberated {rom
i ghe yhsenee, 0( slg

shioide in

l‘he u;m\

om0l samples. contalning
rpriducible results. Ampul and
el Live .“ ll It

di Skimdard Mqﬂmh’(’dmmime. .

: wllh lemr aceurey,

.‘2 Inmhm\cuand L(rm'auons :

taining u«snuu‘ malter,
concpration ffree

"ge at
‘\\mm where o lmxe sumpte sfae i, prcfetred The cloml reflux
-muhmh (C .md D) e, mow econo icil In the use.of matallic .

“commgre

|r:mkm: (umhhed h) the munummrcr. R ially i iinnud. To elipinme. a. slgmﬁcnnl Triterferen

NO; = add 10 mg sulfamic cld for e:u.h nig NO;
the sample voluine used: 3dd ihe sinie amouni of silfamic et *~
“to the reflux vessel umluining lhe duhllcd Waller biunk o

lntroductlpn

Determine COD salues of 50 mg QL by wlng jrrocediires.”
5220B.40. C4; 0r DA, Use procedure. <22le Al o .Iulcrmmc
COD wlues lrnm 510 0 uig O

“Volathe surmgm ki ul(phnm mmwumls e ot osdieed

<10 an npptecmbw cxlent. Th)s r.nlure acsury pirih ”bm\m‘

- only par(klll\“

Halides can U avercome I p.h |houg|n ¢
plenm: with mercusic sl

. cedure: Allhough I g.’ ngs

N presént in




CHEMICAL OXYGEN DEMAND (5220} Open Retiux Mathod

Reduced worgattic species sach iy teerans tron, seltide, ane
LHIOUS St vie., are oNdiZed guantiigively vinder the
st comditons. Fog samples comtaining significant fesls of these
apecivs, staichiometiic oxidition can be assumed trort kaswy

initial conventration nf the interfering species and correctiony

can be made to the COD vitue ubtained

3 Sampling and Slorage

Preferably caticet samples in ghass boimes, ‘Test unsiable sans:
ples without delay, If delay before analysis is woavaudable, pires
serve sample by peidification to pH s Yusing cone H SO, Pref-
erably ucilify any sample that cannet be analyzed the same day

o7

i is collevted. Blend samples contadueg settteable soluls wigh o
honiogemizer to permit sepresentdive sangping. Make prelimi:
nany difutions for Wastes cantaining a high COD o reduce the
error inbrerent i neasuring soll sample valuges.

4. Aelerences

Lo Burss, B & CoMarsttat., 1963, Cogrection for chionide intée-
fereace i the chemleit oxygen dentand test. 1. Water Pulley. Coutral
Fod A6
3 HAcsass, FL 1974, Dichmnate settux clicimicn asgua temmand:
A projoed methind fareMoride sodrection'in highly saling warers,
Al Chem. 41336,

5220 B, Open Reftux Method

V. General Discusslbn

a. Principle: Most 1ypes of organic alles are oxidized by a
boiting ntixture of-chiomic and sulfuric acids. A sample is re-
fluxed in strongly acid solulion whih a Known excess of potasstum
dichromate {K,Cr,0,). Afer digestion. the remaining unseduced
K CryOy i theuied with fe rrous ammonium sulfate to determine

the ‘amount of K:Cr:0, consumed and the oxidizable organic .
matter Is ml:ulm..d in teris of oxygen equivaleni, Keep rutios .
of reagent weights, volurnes, and strenigths constant when sample’
volumes-cihar than S0 mb. are used. The standard 2.h reflux -

time may be reduced if 3t has been shown’ \hal a shoiter pﬂlod
yields the samne resubs,”

2 Awuulus .

Rcﬂux nppam:us consisting ‘of $00- or 2330-mL. erknmuycr :
flasks with ground-ylass 240 peck’ and Wik-inm jacket Lishig, -
West. or equivalent condomﬁ M\h 2440 ground-glass joim,
and'a hot plate having wufficieny power o p«odm a Iml . 4 S

chm’ of lmlin. sur'm. or cllumhm

“a, s«ndmd pomss!mn dullrmmm sohition, 0.0417M; D(uolve
da

"~rnun Auuu.so ,
8.0'mL salfurie Xld. reage

1229 .y K. Cr:0:. primary standard gradé, previously d dri

.m distitied \nler “and diluté 10 1000 mb.

md:. rymls or. powdﬂ. 0 conc N.SO. o the mc ol SS g'~ -
Lt i

AI.SO ke H-S,

lhmimu monoh)dmm and (M mg eSO, 7I| O in distilled. water
_and dillte to 40 mU. This Iridicater soluuun may be purchusc
already prepured.y.. -
di; Sandurd-fevous. nmmamma L1
imately 0.25M: Dissolve 98 ¢ Fe(NH,)(50
dd R mL cmw H §

or eguesalent -
SGFS numﬂl €o, Culumhu\ Ohw j

; Mol.ul(s u( FAS mluuon

EE3 Mm-unc ml}nu' Ii|50.. crynali M‘N\Vdcl. ; R
- - Siilfamic acid: Requived only if the imerlmnu oI mmm

- m- ubwm o vIs&Mv blohmnl powih

o :ondenwr “and turn o cooling Wi, .
-/, acid yeagent (7Y mL) through open;end of condenser. Continue. .

AS) sitrany. approx' e
)6H,0 In distitied - e
,u.oul. and dl!ulc t0-}000, mL o | :

; oo Cover open'end ut wmknsey with 2, small bcu !
* loteign mareria} from entéring rifluning mixture and réfux for

: Sland.uduc l)us mlu(mn daily agains( standiird K.(‘r,o, \ululmu !

as follows; o
. Ditawé 1.0 mL smmhrd I\ (.‘r.(), W .nl\mn 100 mL Add JU .
ml. coné H80, and-col. Titrate with FAS titrant using 010 10

01 mL (2103 dropa) fumm lndk.\(ot

* Votuse WM K Crl o
solusion titrared. mi.
\rulum: FAS um’ in umli.m n_nL

X 0,15 o

13,10 b climinated (sec. 5220A.2 above), - .
" g Porassiiipt hvdmu» phihalove( KHP) smmfanl l.i;htly cwth
and then dry potaumm ‘hydrugen phihalaté (HOOCH

alaté (HOOCCH,COOK)
2AYC, Dissolve 428 mi in distilied water

. ‘_and aum w0 'mw mL; KHP hay o theorstical CODY of 1476

hasa b ;mlcouur.\m..gowv
hen refrigerated Ioru 3 mhs 2

pk with COD of. >')ll) g, O,IL. uie
3 S0-mL iefluning

‘ stowly add
i llln ‘10 dissalve WgSO,

Cool whnlc mixing fo avoid possible losy nf volutfe materfal
o o mix.- Atiach flask
Add remaining sulfum -

swhima und mixlng whnlc uddlng the xuuuric ucul reagent. C.\

2 b, Cool and:wash ‘down condeénser with dmm».u water: Dis=
conneet Ry mndcn\ct and diluie mixiure: i about twice, [1ES,
mlumcwuhdmxll«lwater Cuulmmnmmpq.mlureandn g
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excess K.0r.0- with FAS. wing 0.10 t0 0 13 mL (2 to 3 dropsi
ferroin indicator. Afthough the quintity of ferroin indicator is
not critical, use the same wolame for all titrations. Take as the
end paint of the giiration the fiest sharp color chamge from hlue-
green 1o reddish hrown, The blue-green may reappear. Tt the
saine manner. reflux and titrate a blank comtisining the reaguints
and a sl of distilled water eqial o that of sample
b Alternate procedure for low-COD sqmples: Follow proce-
dure of ¢ 4o, isith two exceptions: () use standarld 1.00417M
K:Cr.0: nnd Giil vitsate with 0.025M FAS. Exercise extreonw
gare with this provedure because even a frace nf arganic. maser
on the glasswarg or from the .||mosphm' DAY CAlSe Y0NS ETIOTS,
16 o furaher increase in sensitivity is sequired. cuncentrate a larger
volume of sample’ Defore digesting under reflux as follows: Add
alf vengents 10 a sample larger than 50 ml and reduce Wil
valume 10 130 mb. by boiling in the xeﬂuxmg flask open 1o the
here without: the . Cainpute amun
of HgSO to he udded hefore ;m\wmmllon) on the basis vf o
weight ratio of 110 HESO,C1 . using the amoum of C)
presuu in the ariginad selume of xample, Cairy a blank reagent
hrough the same p This technique has the advantage
of concemraung the sample withous significant losses of ‘easily

digested volatile materials. Hard-to-digest volaile waterils such :
as volaile acids itre fost, but an. Timprovement is guiucd over -

ordinasy u.upur.llm. com'enlrulmn mclhmls
¢ Di of statidurd Evaluate thie't
and qunhly of reagents by candiicting the test on a stanurd

“patasslum hydrogen phehalute salutlon.

"

‘5, ‘Calc'utation
COD as g O, 1. ‘_/_‘__‘__”_LL‘!_“’_(_—_M
LR L samiple

AGGREGATE ORGANIC CONSTITUENTS (5000)

where:
A = mbL FAS used for bhank,
B = ml FAS used for sumple. and
M = malasity of FAS.

6. Precision and Bias

A set of synthetie samples contwning potassium hvdrogen
phthatate und NaCl was wstedd by 74 fahorawgies, At a COD of
200 mg Oy L. in the absence of chlpride, the standard deviation
was # 13 mgil. (coefficient of vagiation, 6.3%). M COD of 164
mg O¢L and T g 1L, the spamdard devistion was -z 34
gl (cocfficient of variatiog, LN

7. Relerence

1. Prrwedi,, R 1983, Stmtand COD Chein. Hrit. 1907,

‘B.' Bibliography’
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Douns, R.A & KT, Witiiasis, 196}, Elimination of chioside insesfer-
ence in'the chemical ovigen demand test. Anal. Chpm, 38: 1064,

5220 C. Closed Reflux. Titrimetric Method

1, General Dihcusslod

o Pmldpl:" See SIZIIB In )
b. Inlfr/mm X umt hmlummu Ss.u 322042,

ulatite organic

¢ ul

re-tubie sige for (e degroe of sensitivity desired. . Usé the
St

e sxlmplc can hu tregted,

2 Appara!us '

. Dlgumnl 12 ~ul\ Pecterably m-. I)o)mmmxu e tubey,
16" Wikkinm, 20 % S0- win, ap 28 1S0-mp, with TEE -
Imedsmwmm A'wrnmwh tive I\umsrlmlw anpobes, Il) ml
capacity. 19- 30 20mm diam.. -

b, Heating plock, ¢ast J‘»ln Slluund;cn.mrhhnln :

sired fur ulo 2 it ol lullulL tuhus oy ampules.

¢, Block beitter viF ovin, T operate at 150+ Y ¢ S \c\ué
“damage of mos( culture tabe chitires front svén digestion -
andintcreases the jirub-

duges 3 poty

1 sourge of cont

. ind nore o .' tely ovidized i the closed: system )
:hmmw ol lojrger ontacy-with- ihe oxidint. Mefire duch use
tiwpect cultire-tube: ‘caps far breaks in the TFE liner. Select”

-nnu tube far snsples with low COD wnunl begatise,

ability of beakage: Lsd an gven fur culture-tube digestion only
when it hats beén determined that 2 b o.xpmurc al 150°C will ot
damagu thie caps. !

d; Ampirle seafer: Use only a mechanicat w.iler ta lnwre strong,
consistent seals. -

3 Rngems i

[ Smmlunlpumumm:Iullrmmuc:In;w}uumlunon G01678;
Add 1o abonit SO0 nek. distilled water 4,913 g K.Cridy primary
mnd.ml pade, previously dried 3 T03°C for 2h 167 mL cone
i 333 p HL'\() Dissolve, coal to-rvom temperdlune

b, s;;llum gt rengeni 3o, S&cuunj Ub 3b,
e Ferroin indivapr sihition. See’ Swcilon $2208.3
o Stttedund [mom armoninm sulfate thrait (FAS). approx:
imately 0. 165 Dissolve 39.2 g Fe(NH,) (50 ) 0H,0 i distilled: -
water. Add 20 mL cone 1,80, coal, and diluie to 1000 b,
Standirdizg solution duly agaimyt standard K.Cry0, dq,eslmn

“saillion ¥ Taffows:

Add resgents aceording to Tuble S22(0: l teva culture tube con-
faining the orrged volunse of distilled water substituted for sam:



CHEMICAL OXYGEN DEMAND {5220} Clased Rellux, Colorimetric Method

TabLe 5220 Sasres AND REAGENT QUANTITIES FOR VARIOUS
DiGesHoN VESSELS

Digestion  Sulfuric Aid  Total Fipal
Digestion Sample  Solution Reagent ' Valume
Vessel ml. ml. ml nl.
Culture whes:
16 > O 25 1.5 hX 15
2 150 nun RX] in 7.0 15.0
25 x 150 mm .y (X1} 4.4 a8
Scandard 1l '
ampules 25 1.5 3.5 1.5

ple, Caol Jube to room temperature and add 6,05 10 0.10 ml (1
-10 2 drops) ferroin indicator and titrate with FAS titrant.

Molarity of FAS sofution
Volume 0.0167M K.Cr.0,
" satution titraed. ik,
Volume FAS used in ticarion, ml

x 0,10

& Sulfomic acid: See Section 52208,
[ Porasstum hydrogen philialate sindard: See Secnon 52208. 3,

4, Prouduu

Wash culture tubes and caps with 20% H,SO. helove first'use
1o prevany contamination; Refer to Table 5220:1 for proper sam-
ple and resgent volumes. Place sample in culture tube or smpule
and add digestion salution,; Carefully run sulfuric acid reagent
down aside of vessei 50 an acid layet is formed under the sample-
digestion swlution layer. Tightly cap tubes or seal ampules, and -
invert each several times to mix completely. CauTton: Wear fuce . -

5220 D. Closed Refiux,

1, M.l Dlmuhn

a. Nnrlplf. s« smlon 52208 1. Colorimetcic raction ves-
sels are sealed glass-umpuiles or capped culture tubes, Oxygen
consumed 1a
quum :

lmrlmnm and lmultauam.

Set Sacton $22C.1.

a. Sce Sccuon SZ’0C Z :
b, Spectrophotomeier, for i e af wn nm wn‘ A
‘adapter { (ot ampule or 46 20- o 25-mp) tubs

3 Rupmo ;

m;mmmm .wlumm Add to about 300 mL dhlllled water -
10.216 g K,Cr,0.. primary standird grade, previously dried at
JO3C for 2 b, 167 mL cone H:80,, and 33.3 g HySO;: Dmolve
tool.to room temperature; and dilute to 1000 mLi

h Sul[urlt achd mrxml‘ See 52208.3b

asured ul(nu mndmh 1 600 nm wnh A pece -

E " Prepure, digest. ditd cool samplﬂ blank nnd'one or mare stand-
© ardy as directed i Section $220C.A,

. v"ples blank. and standards

=+ - before ‘measuring absorbianc Dlslodge X

o container wall by gentle tapping and seitling, lnmt “unopened
-tube-0r ampulé through access door into ligmipmh of pctra...

* phofometer set’at 600.nm. Read ‘absorbance and-compare 10"

- calibratiop curve, Use oplicallv matched cufture tubes or ampules
'lnr greswer wmluvny. discard seratched or blmlshcd gluuwa

; ards from potassium hydxogcn ‘phthalite

: ~dlsmled »mer me samie reagent \olumes. mbe. of.impuh size. i

59

shietd and protect hands from heat prodiiced when contenis of
vessels are mived. Mis thoronghly before upplying hear to prevent
facal hewdng of vesse! bottant and passible explosive reaction.

Place tubes or in black digester or oven preheated to
1530°C and reflux for 2 . Coal to room temperature and phice
vessels in test tube rack. Remove culture tisbe caps and add savilt
TFE-covered magnetic stirring bar. 1 amputes ure usesd, transfes
comtents to a larger cantainer for titrating, Add 0,05 110,10 ml.
(1 to 2draps) ferrain indicator and stir rapidly nin magnetic stirrer
while tigrating with 0.10M FAS. The end point is & shirp colar
change from hlue-green to réddish brown: although the hiye.
preen may reappeur Within minutes. In the same mannes refluy
and titrate & blank- contatning the reugents wad i colunic ol
distitled water equal to that of the sample.

5. Calculation ’

po WA BUX N X Bk
can “é my 0L oL ssmple
where:
T A= mb FAS uséd for blunk. -
‘8= mb FAS used for sumple. m\d
M - molum) ol Ff\S

8. Pracision and Bias

.

Si)uy ynthetic samples ¢ h\dmgunph'hnl ;

- -ate and NaCl-were' tested by’ six aboratories.. At an ‘average '

€OD of 195 mg O4L in the sbsence of chioride: {he standurd -
dev(ulon was = 11 mg OyL. (coefficient, ol vagistion, $.6%). A
#n average COD of 208 ing OyL and 100'mg C13/L. the standard '

~devlation was = x = {0 ng oyl (cosmclem of sariation, 4. 8%)

Colorimetric Mot’nbd e

e Suljanuc actd: S¢s Section 33208, 3.
. 4/ Pommmn Aydrogen phrhalaw xrmnlard' See. Scclmn

b, Meamm:mu of dicliromate rel ! Imcrt couled &
al limes and ullow solld: 1a.

& Preparalon, of calibratkiu cicrve: Pregiare at lem five stan
ion:wiih COD

equivaicay from 20 10 900 mg QL. Mike'up 1o wlum« with
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30d digestion procedure as for samples, Prepare calibration curve
for each new {ot of tubes or ampules o when standards prepared
n $ da ditter by 23 from-calibration curve:

5. Caicutanon
e Q. in final volume x 1K

mbL sample

8. Pmision and Bias

+ b

Foriy-eight synthetic samples ini hydrog
phthalate andt NaCl were tested by five labomoncs Atan av

AGGREGATE ORGANIC CONSTITUENTS (5000)

erage COD of 193 g O L sn the absintee of chlonide. the stand
ard deviation was °|7nu Qyl. tecetficient of variatum 8,77 ).
At an average COD of 2112 mg O L and W0 mg €t L. the
standard deviation was = 20 me O, L (coefficient “of yananon,
9.6%1.

7. Bibliography
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5310 TOTAL ORGANIC CARBON (TOC)'

5310-A;

1:General Discussion

The organic.curboit in water-and wastewater is chmposcd of -
av aricty of organic compounds in various oxidation states, Some "

.of these carbioit compounds cdo be oxidized further by biologiéal

orchemical processes, and the biochemicul oxygen demind (BOD)
und chemical oxygen demand (COD) may be used to characterize
thesé: fractions. The presence of organic carban that does not™
respoml ta gither the BOD or COD test makes them unsuunblc £

for the meusuremeny of fovit) organic carbon. Total urganic cur-
bon TYOC) 15 v mie: coy and direct expressi

ess; Ulike BOD 01 COD, TOC s ludcpendem of the oxidation

“sate of whe organic nunter.ind does inof measure ather organl-:

-cally bound ¢iements; such s nivrgen .\nd hydnmn. wnd ine

af totul
“rganic content than either BOD or COD. bixt does not provide .

“the same kind of inforistion, )f & repeatable empisical wehae .

tiooship Is- extablished betweeo TOC and. BOD or COD, then,
TOC ¢an be used 1o estimits 1he sccompunying BOD.og COD.
“This relitionship must b established lndepmdemly for ety ser
of marix vonditions, such as'various points in # reutment proc:’

‘sample wih o purmm W
‘Stmpk purging nlm, remu

Introduction

“determinations. These frisctions uf total carbon ure defined.us:
~inorganis - carbon. (IC)-—the carbonite. bicasbonate, and disr
‘solved €O;: 10tal organic.cachon (TOCH—-all enrbon atams car

vlemly bonded in nrgante molecules: dissolved orgnnic Carbap
(DOC)~the fraction of TOC. shai. pisses through - 148 um-
pore-diam filier; paryiculuie orgmm‘ carban - (POC) —also.rgs .
{erred 1o us nundmsulu,d asgani’ cisbon, the fraction of TOC .
retained by a p. A5-pm filters \ol.mle ouunic carbon (VOC)--— Tl

- alsa referred 1as purgeable irgiinie curb«n. the fractiso of TOC. -
- remuved from i wyeous solation by s :mpping under spece
ificd cnndumn\ and l)mlpurgenhlu organic curhan.

0C)—

the fracdon uf TOC not removed by g ;mppiu v
In’ most watgr samples. thi. 1C fritjoiy 1s-miny llmc.s grenter-.

“than the TOC fraction, Eliminiting v “compensatiog foy 1C ine:

.

terferences fequires miltiple d wie TOC, -
Ic ln(crlcrenw can be climi
or Jess tocunvert € specics \n 'cO Subsequently; purging e,
témoves. the. CO; by wlnulinliou.

lulmns e

organics thai can) comtribiute 10'the uxygen dem ] by .
t Lkns not npluce 80b xmd‘

80D and COD, TO(‘ meusun.m
-COD festing.”
“To determine the quaml(

lomnkully bouud clrbon‘ lhe

or'anlc mulecules nnist be-broken down. o single carbon unjts. ../
‘und’ cunu,md 10 v Sitghe aiolecutar fosm that can be medsuped
velv. TOC methods Ulilize heai and dxygen: uhm\mm
“irradiotion, chemicit oxidungs, or cambinations of these oxidums,
T convert orgihic Carbin tu. citrhion diuxide (€01 The: €Uy
mny be measired (lirmh by i naudnpv:mwjnfr.md m\ul\zsr, L
it iy, be reduced (i ‘el and ‘mensured whth: o Ming um -

quantiii

Nty bc lurnlcd chunuullv.

.uulion d;mmr. [ (0
2 anonn o! Toial cubon

 The meihods aid} msuunmnts uwd i mc.lsurmg l()C anulue .
fraction ul mml u:lxm (T( Yanid mensfe H)L b\- No ormore.
e " thie canditlin of purging s

/ -_!mm d)ﬂucm (uhumlnms v diffet

v lu sundaw \lnhnds Lunmmlu‘, lwu

ur
T0C Is. negligible.: 1huslove.

: r.ullnhy g.ns nuw ket pu of g.ls ‘
- menslons, volume privg
of TOC inta’ ‘purgeuble

dentleni conditions for piivging dir

mition Is sibstitued for: TOC
g Aiummmiv }‘ in

ik purging vime Wi
nd nanporgtible frictiv
urely measuriug. YOC. and NPOC on. the

mny purging o pn.pnrn: the \l'()(, purllm; m, ,|||.||y\ ' |J
nparing \'OC o NPOC:daty.

B
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NITROGEN (AMMONIA) (4500-NH,) Introduction

4-75

4500-N NITROGEN*

In walers and wastewaters the forms of nitrogen of greatest
interest are, in order of decréasing oxidation state. nivrate. ni-
trite, wronia, and organic nitrogen. Al these forms of nitro-
gen. as well as nitrogen gas (Ny). wre biochemically intercon-
vertible and are components of the nurugsn cycle. The) ate of
imterest for many reasons.

Organic nitrogea is defined funciionally as mgununlly bound
nitrogen. in the mmguxlve oxidation state. It does not include
all organic nitrigen compoinds. Analytically, organic nitrogen
aund ammonla can be desermined together and have been referred
“to as "kjeldabl nitrogen. " u term that reflects the technique used
in thelr d-.lunnuuulon ‘Organic nilrogen jcludes such natural

as ¥ and pep ; nugleic acids and urea, and
numerous synthetic-ordanic materinls. Typical organic nitrogen
concenteations vary-from o few hundred micrograms per lites in
some lakes to more than 20 mg/L in raw sewage. .

“Total oxidized nitragen is the sunt of nitrate and nitrite nitro-
gen. Nitruté gem.mlly occurs in trice quantities in surface water
but muy atiain high fevels in some groundwater: In. excessive

amounis, Tt contributes to the jliness-known as tuethemogiobin-

emla in infunts.: A fimit of 10 mg nitrate ss nitrogen/L, has been
Imposed on drinking water to prevent this disorder. Nitrate Is
found only-in: smali amounts in fresh domestic wastewader but

in. the efffuent of nitrifylng hiological treatment:planis nitrate -

whiay be found In concentrations of up to 30 mg nitrate as nitrogen’
L., [tisan essentisl nutrent for many photosynthelic autotsophs
and in some cases has’ been identified -as_the’ mwth {imiting
nurient,

* Appruved by Standard Methods Commisiee, 1984,

Nitrite is un inter state of i both in
the oxidation of ymmonia to nitrate and in the reduction of
witrate. Such oxidation and reduction may aceur in wastewater
Irgaument plants: water distribution systems, and natural waters.
Nitrite can enter o water supply system through s use as a

“corrosion inhibitor in industrll process water. Nitrite is the ie:’

tual gic agent of methemogiobinemia. Nitrous acid, which .
is farmed fram nitrite i acidic solution. cun reict with secondary -
amines (RR'NH) to form fitrosamines (RR'N-NOj. miny, ol
which are known to he carcinogens. The toxiculogic significance’
of nitrosation feactions in vivo and in the n.uuml emironment

is the suhjeu of much ¢urrent concém and wsedrch. - :

Ammonla is present n.uur.llly i sarfice ind wast
con¢ liy is low if groundwaters because it udsmh\
to soil pan[clus and clays and iy nol Iu.achcd mdnl) from: soils.
It7is produced targely” by deaminution of onganic nitroge:
containing compounds and by hydrolysis of urei. Atsime water
‘treatment plants ammonia s nddul to react with vhiorine to form
‘a combined chlotine residual.

In the chlortnation of wasxewum effiuenss Containing an-

- monia, virtually 1o free tesidual chloring is obtined. uutil the

antmonia has;been’ oxidized; Rather, the:chlorine réacts with
ammonll to form mono- aud dichloramines. Ammonia concen-

- yratlons encoumercd in wmet vary from fess than 10 pg dmmom.n

nitrogen/L In some natural Surface and’ gmundwnlm m more

¢ than-30 mg/L. in some Wnilewaturs.

i |hAs manual, orgunie nitrogen is teferred tu ay pryinie N.
‘nitrate. nluoaen a5 NO,==N, nltrite nitrogen as NOLN,
ammonin nhro|¢n a NH . k

4500-NM; NITROGEN (AMMONIA)*

4500-NH, A. - Introduction

1, Sobcﬂono(Mﬂﬂod

Tlu two malor lncton nm influgnce selection of the method
10 determine ammonia are concentration and presence of inter-
ferances. In general. direct manudl determination of low con:
centrations of ammonia is. confined to drinking waters; clean
 surface water, and yood-quality nllrllmd Wastewater effluent, [n
other lmunm. and where interferences are present and greater
precision s necessary.-d preliminary d«s(lllalion step (B) is'res

ired, For: hlgh nmmoni concentrations a distiltation aid i<
The data p

tration iychnique is p ted in € 4 below'

and Table 4500 NH, ! shuuld bc hclp!ul in sclecunl the appm- )

priate. méthod of analy

Two manual colonmeuk lechmqu he nessle:imlon (C)
._nnd phenate (D) methads—nnd one- itratidn, ‘method (E) ure
“presented. An amnionia-selective electinde method (F)., which

* Approved h) Standacd Methody Comminee; IM

. photometric procedure.

nay “be wsed elther wnh or without prior sample: dlsullunun. i
ammonia:selective electrade method using a knowi additlon (G).
and an automated version of the. phenite nethnd (N) also re”
included. While the:stated maximum concentration fanges foi
the manual methods are iol rigorous limits, titration s prefessed
at concentrations hughev than the stat d muximum tevel lor the

by’ pn.lumnmy dluillnﬂon ar, |o.ss uturﬂclaru, b\. precup tion
with ziné sulfate and alkali;- .
o' methad hias o sensitivity of ll) pg NHJ s

N/L and is'useful for ip £0 500 g NH,-NIL, Preliminary distil-
lation is required it the alkalinity exceeds S00 mp CaCO,/L. if
coluronurbiduy is prmm orif the sample hus been ‘muvcd

with? ncld
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The disullation and ttration procedure 15 used especally for
NHEN concentratons geeater than S mg:L,

Distillnion into sulfuric acid (H,S0,) absarbem is mandatoty
for the phenate method when interferences are presem. Boric
weid must be the absarbent following distillation if the distillale
is b be nesslenized o tivrated.

Yhy ammumieselective electrode method s applicable over
the range from 0.03 to 1900 mg NH-N.L,

2. Interlerences

Glycine, urea., glutamic acid. eyanates, und acetamide h)dro
Iyze very slowiy in solulion on standing but, of these, only urea
and cyamates will hydrolyze on distillation at pH of 9.5, Hy.
drolysls amounts to nbout 7% at this p}E for urea and about 5%
for cyanates. Glycide, hydrazlne, and some amines wib) react
with pesslers reagent to give the characteristic yellow colog In the
time requlsed for the jest. Simlarly, volatite alkaline compounds
such as hydrazine and amines will influence tirimetric results,
Some organie compounds such as ketones. aldehydes, ajcohals,
and some amines may ciuse 8 vetlowish or greentsh off-colos or
aturbidity an nesslerizition foliowing distilimion, Somé of these.
such as !nrmaldehvde may | be eliminated hy boiling off at a low
pH before nessleri: ldhug
‘prenealmml : =

3. Stouq. ol Samples

Most reljible results ape oblmned on lru!\ mmples. mey s

residual chlotine immediately aftes sample cullccuon to prevem

TanLE JS00NHg): Pagcison AND mu D;m v‘ Y.

clllormc by sample

INORGANIC NONMETALS (4000)

its reuction with anmoma. U prompr analysis is impossible, pre-
serve samples with 0.8 ml cone H.SO.L siuple and store at
£°C. The pH of the avid-presened samples should be between
L3 and 2. Some wastewaters iy require more cane H,80, to
uchieve this pil. I acid presesvation is used, neutralize samples
with NaOH ar KOH immediately before waking the determi-
nation,

4. Precision and Bias

Six synthetic samples containing ammonia und other constit
uenty dissulved in distifled water were analyzed by five proce-
dures. The first three Samples were subjected to direet nesser
ization alonc. distillation fulloweil by nesslerization, and distillatian
followed by ritration. Samples 4 through 6 were analyzed by
direct nesslerization, by distillation followed by nesslerization.,
by thé phenate method alone, and by distillation followed by the
phenate_methad. Results oblained by the p.mknp.umg lnbmn-
tories are summarized in Table 4500-NH;:1,

Sample -1 contained the following additional cnnamuems' 1
mg €1/ 1.0 mg NOL =N, 1.5 mg nrg.mlc N/L |00 mg
PO~/L, and 5.0 mg silicyL: - :

Sample 2 contalded the fallowing uonsmuems 200/ mg Cl- /l.
1.0.mg, NO*-N/L, 0.4 mg utganic NiL 3.0 mg PO.“IL and
15,0 mg siliea/k.... 7 . s

Sample 3 contained the lolluwmg uddu nnl consmuems. 0
mgCl-/L; LiEmg NOy=- V/L (I8 ngmg.mlc NiL mgPO i
L, and 30.0 mg sillea/t,.- :

Sampls 4 conmlncd lhc lollowlng nddnlonnl connilucnlsx 40() )

uuom Mzruom

Relativé Standard Deviavon Relative Error 5
Ammonfa PR D T
Numberof  Nitzogen Direct Dlullfmon Plus Diriei Distillation Plus ‘
Labora:  Comeen  pjrey  Manual Manval - Tiri- Direct ™ Manual o Mamual S T
tories wlon - Nesdloel  Phenaie Newler - Phesate” - meltis Neslerl- PhenateNesser...“Phenate ;- mtiic.
Kyl aution - Method - Merhod .+ Method. Method " “aation. - Method " Method - Meihou) - Method
o R SO SR S L S
» 0 wi 0 e
3 m o ST S T B
A - R : -

T
bl

oxw™ avwd mewd RO BEZ




NITROGEN (AMMONIA) (4500-NH ) Preliminary Distifation

mp CE L5 e NOU N Lo23 mg urgatie PL added e
he formn ol sdenylic avid, 700 my ortophasphate 141 and 3k
myg polyphasphite FL added as sdium hesmmeraphosphate.
Sumple 3 contaned the following add 1 constituents: (Kl
mg ClirL, 300 mg NO,-NL, b, 9 m organic DL added i

the forin of adenylic aeid. 1.6 mg othaphosphate Bl and 03

g polyphsphate 101 sdded as sodivat hexametnphsphate.
Samplé b contiamed the fulluwing additional constinens:
mg Cl A U me NOY-NIL 1.3 my organie 'L addéd in the
forn of sdenytic deid,AL1 mg erophosphire L, and D08 myg
polyphusphite P1, wdded s suciuan hexamesaphosplie.
For she ammonkesetective: clestrode in @ single laboratary
usting surfage water samples st concemrations of L0277, 0,19,

Al 013 e NHN Boswindird desiations were 20038, 0017

=007, and - 008, respectively * Ina single lbwratary using
wrfave waier santples ad: concentranons ol U1 und v, 13N,

N1 fecoveries were 965 and 9147, respectively: The resultval.

an imerkthoratory sy volving 12 laboratorics using the mn-
woniz-selective elvetodet o distilled water-and umxcms are
strmmarizeh i Table 4300-NH .

For aw auiamaled phenate systemi i g slnblc lnhnmmu using
Mirfsge wawr \.unplcs L mmu\lr,u\um of LAL W7, ll 51) amd

© Amesigan Secicty b 'IVL'\;Imp witd Maaso it ASTSE Muthid IJ!O-W‘.
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Fambe 3N LL BrIedns v B or oSS ECE
fary thoin

Mean
Lewt M Recoven
g v,
wus bistifled wonies b s oy
Eitueat water teht (11N nin
0t Detddied water (R g ot
Eihaent watlet 1 "ol [
WA il watat 1 it Bl
Fiikien % ater 103 (3 Xy
k] Distilbedd wates ui ’ [
) Efuent wates 93 N
L Taisnlied W hAl A
BRI W ket W
(i Lristibied water " o) H

Enlucing water e i ne

0,43 ma NJ1N L. the \l.mdmd devtation Wi =008, wind ut

\wmemr.mom of Ui i (H me NI \l i u‘umms mu
17 .md Yy rnpun\ds

] ,\ym,\ni.ul_\m"‘,' 1 Teshpwo lmlmucmh('uip: Clarmgon.

4500 NH, B Prehmmary Dlstlllal(on Step

1. Ganml Dnscuwon

The mmplc N hulfcrcd at phl 9.8 with houlc huffer to

Jdeerease hydralygiy uf evinates God Grganic nitragen mmpoundx .

duullul It [y \\ll\mull il borie uekd when néssletiztion.or .,
Q. \\hcu the phn.nmc ingod” - u

T vay) b determined either .

i
tilration.is 10 be wsed or i |
is used. The ammoni i the th
colorimuiricutly hy nessterization v the phenate. method. ur i
Jrimmuu\ with 1Y)

nieter, The chuiee I
methods. dcpc.nds n
in the distillane s
el;gl(tl\(g,(ngm' st

b ¢ deunmn»d b, lhe ammoni
Ny H s(). 10 lr.«p llh.' dlmllul

ing .wnl \uluium

. AmoRi-ric v
methids;:

“aifted w,.m ihmunh iy
- agidie vation-exchagge. fesia mixed with s ;lrungl\ baske anlol

jxed indicapurora i
je:ind phe ucidimetric’

.- or chioring )
'mwl. and red »nll Al &
0 mL distillate: Ch

- unit wmmmul of blnck tin or niu)l)mum‘

U c\nlmngv u)lunm cihiiniog a auonglt‘ :

sitl, Select reniny thutwiiiy u'mm ¢ omnnu compoun .
xh.u lnlulm mlh lh\“,.llllmunl\l \h(smunaliun Sunu xmmxy :
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. Sodinm hydroxide, bV,

d. Dechlorinating agenr: Use § mL of either of the following
reagents to remove [ mg L residual chlorine in 500 mL santple.

1) Sodiven.ihivswdfure: Dissolve 1.5 ¢ Na.S,0-511,0 in warer
and dilute o 1 L. Prepare fresh weekly,

2) Sodipsa sulfne: Dissolve 0.9 g Na 80, in water und dilute
1o 1 L. Prepare fresh daily.

e. Neritralization agens; Prepare with ammonia-free water,

1) Sodivas hydraxide, NaOH, N,

2 Sidfuric ucid, 1.50,. 1N,

[ Absorbeut solution, plain’ bovic acid: Dissolve 20 g HBO,
in water and dihse to 1 L.

8. Indivening borie acid sofiion: Sea Section 4500-NH,.E.3a
am b

h. Sulfuric ncid, 0.04N: Ditute 1.0 L. cone H :S0,10 1 1.

4. Procedure

. Preparwion of equipiens; Add 500 mL water and 20 mL
borate huffer 1o a distilfation flask 2:1d adjust pH 10 9.5 with 6
NaQH solotion. Add a few glass beads or boliing chips and use
this mixture to steam out the distillatfon apparatus untt distilate
shows no.(races of ammania,

b, Sample preparatton: Use 50 ink. dechiotinated sanple or
a porifon diluted to 500 ml. with water. When NHN congen.
tration is l¢ss than. 100 pg/l.. use 3 sample volume of 1000 mL..

Remove residual chlosine by adding. at the Time of coljection, .,

dechlorinating agent egdivalent 10 the chlorine. residual, If nec-
euary, neutralize 10 apyrox&m.ﬂely pH? whh dilule acldor base,

“using a pH meter.

Add 25 mL borate buffer wlunon nnd ndjuu to pH 9 5 w:lh
N NlOH usina a pH mefer. .

INORGANIC NONMETALS (4000}

¢, Distillotion: To minimize comamination. leave distillation
bed after steaming out and unil just before

mmng sample distillation, Disconnect steaming-out flask and
immediately trunsfer sample flask to disttitation apparstus. Distill
at.a rate of 6 10 10 mL/min with the 1ip of the delivery tube
below the surface of acid receiving solution, Collect distillare in
o 5009nk erlenmeyer flask containing 30 mL plain boric acid
solution fur nesslerization method. Use S0 mL indicoting boric
acid solution for titrimetric methad, Distill ammonia fnto SO mL
0.04N H,50, for the phenate method and for the ammonia-
selective elecirode method. Collect at least 200 mL. distitlate.
Lower distillation yeceiver su that thie end of the delivery tube
s free of contact with the liquid and continue distillation during
the last minute or two to cleanse cundmm and delivery tube.
Dilute to 50 mL with water,

When the phenale method is used for dclermmmg NH\-N.
neutratize dmnllale \mh IN NaOH solution. .-

d. Ammo D ine ammonia by the nes-
ferizati thad (C), the ph phenat hod {D). the iitrimerric.
method (E) or the ummonia-sélective electrode method (F).

5. Bibliography

NicioLs. M.S. & M.E. Foote. 1931, Distitlation of frec ummonta from .
- bulfered solutions. lud, Eng: Chem.; Anal. Ed. 231,
GRIFEING A.E: & N.S; CRAMBERLIN: 1941, Relatipn of dmmopa. nis
trogen 1 broakpaint chiorination. Arier. J, Pub,, Health 31:803.
PALIN, A.T.. 1950, S)mpouum on the stariflzation of water. Chenical
: - aspecs of chloinatlon, /. lust. Warer Eng. 4568
TARAS, M., 1983, Eifecs of free residuat chlorination of mlw;cn v:om-
- pounds in water, J, Anier, Waln leu Auor 45 4,

4500 NHG c. Nculoﬂuuon Method (Dlmt and Followlnq Dlmunﬁon)

1. Gonml Diu.-uulon

Uu di(ecl neulcrizutinn only. for pudﬂed dtinkins wmts.'
natural Wary. und highly purified wastewater effluenis, all of

which should-be low in color and have NH;N. concentrations .
_excesding 2 pglL. ‘Apply the direct. nesslerizalion method 1o
“dumesic wastewaters only when-ersors of 1102 mpili argac

ceptable. Use this method only after It has been established thar .

1t ylelds resuls cdmparable to those obttined ufter dmlllnion

Check validhy. nf dum nﬂsleriz.nlion mmuumtms perfodie -

cally, 7 :
Pretreatment bcnm dpren neisler&ullun wlm zinc sum

mgcm emss for ‘tenction with the ammonia:
* The gradtiited yellaw to brawn colors produce

“urements into the nitrogen, concentyition rnnne of 4
i

. alengl g o
ol 450 10300 nin. A ludmous selection'of hgm p'llh and w.we- e

'd“ s cquippedwllhbmu
nd:.

* alali-precipitates caiciuin, iron. magneaium, and suifide; which
Iorm turbldity when tranted with jiessler: reagent: The floc aiso
“temoves suspended inatier and somatimes cojored matter; Ad-.
dition ol EDTA or Rochelle salt solution inhibits pmipm(lon‘
of residhial calcium and magnestum long in the presence of the
alkaline messlr reagent,: Hiwever, use of EDTA demands an
extea amount of pessler reagent 1o insure a sulﬁciem nessler:.

: ol
“~ timum-conditions (0 8s Jittle-as '} pg NHy-NISO ml; In: diree
" nesaletization, this represents 20 pyL,llnwcvemepmdunb: ¥

,bythe m:ssler’. e
“ammonia reaction ahwrb stiongly overa wide wavelength fange., - -
“The yeliow color chiracteristic of lo‘wvnmt_nonh nilsogen can:

A lim pnm ol Sem exlcpds mu
41
The. reddish brovm hues 1yp

len'h thus petmirs the photometric determination lnmmonln‘» S
mlm.cn concentratjons aver o considerable range

" Departures from Beer's law mv be evlthm whcp holo el

 prepate’ the ‘ealibraj

<A cmlully prep.ucd ‘hessler ) under op

bclow 100 ug/L. miay be emuic.

2 Appara(uu

Colnrlm('lrft gilpvent: Qe of the Soliowi g equired: .
1) Spectraphatameter, for tise at A0 lo “00 om xmd provndm
a light path of 1 cm or lunger. EREIS i




NITROGEN (AMMONIA) {4500-NH,)/Nesulerization Method

23 Filier photonwres; providing a light path of 1 am or longe:
and equipped with.a viclet filter having maximum transmittance
b 40U to 425 nnt. A blue fikter can be used for higher NH,N
concentrations. ' ’ ’

b. pH meter, equipped with a high:pH electrode.

3. Reaganis

Use annmonici-fiee water for prepuring gl veagents, rinsing, -

wnd making dilutions. ANl the reagents listed in Prelinrinary Dis-
tiltatian (4500-N1L,.B above); except the borate buffer and ab-
sarhent solution; e feqoired. plus the following: :

a. Zine sulfute solution: Dissolve l(MJanSO. “TH,0 and ddme
to | L with water,

b, Stabilizer reagent: Use vither EDTA of Roch\.lle salt to
prevem calcium of magugsium precipitation in undistted sam-
ples after uddition of alkaling nésster teagent.

1) EDTA reageni: Dissalve 50 g disadium c\h)lcnudmmine

tetraacetate dibydrate in 66 mL water containing 10'g NaOH. 4f -
necessazy, apply gentle heat ‘1 complete: dissolutinn, Cool (L

roum femperature. and dilute w10 ml.
2) Rochelly sait soluiion: Dissolve 50 ¢ porassium | sodnum mr-
trate tetrahydrate, KNaC,H\Q,4H.0, in 100mL waler. Remove

ammonia usually present tn’the salt by bodmg aff 30 mL nf 3

solutlon, After cooling, difute to 100 m|

¢. Nexsler réagent: Dissolve 100 g Hyl, nnd 7 gKiina small o

quantity of water and add this mixture slowly, with stirring, fo
a ool solution of 160 g NaOH dissolved iri 500 m. water, Dilute
10§ L. Stare in rubiber-stoppered borosilicats glassware and ow

of sunlight 10 maintain seagent siability for up 10 8 year under:
normat labagatory condulons‘ Check reagent to make sure that . ¢
it yields the characteristic color, with 0.1 mg NH,-N/L within 10

min after addition and does not prodce 3 precipitate with small
amounts of ammoma wmnn 2h. {CauTion: Toxlr—mkr care 10

“avoid ingesiion. ).
d. Smrkmonlummludon Dnssolst 819'nnhydmusNH‘Cl

; ! 1,00 pia
dried at 100°C, in watcr, and dilute to mnn mL 1.00mL = 100_ 5 Caleullon

g N 122 mgNH,

e. Standard wumonium wluuon. Dnlme w.ou mL slock am: )

momum solunon to 1000 mL with \mer. 1.00 mL = 10.00 pp
= 122pg NH, - :

4. . Procedure

a. Treatment of undistitled samples: 1§ Decessaty, Temove fe-: .
sidual chloring from the freshly collecied sample. by udding an -
cqulvalem amount of dcchlmlnalm.\ NM' (Do not storé chlor " -

inated samples without prior dechlorination.) Add t ik, ZnSO,
volution to 100 mL sample ‘and mix.thoroughly: Add 0.4 10 0.5
mL &N NaOH solution 1o abtain a pH of 10,5, as determined

with'a pH micter and a high:pH glass electiode. ahd mix’ gcnuy :

Lat trealed sample stand for a few minutes. whereupon.a heavy
focculent pmlpm  should fall, leaving a cléar and colorless
speenate. Clarity by’ cenmm&ns orfiltering. Pretest any fiker
pepar used to.be sure oo smimonia IS present-as n contaminant.
Do this by running waler through the Glter and lmm e fittsare
by nessleriration: Filier simple, discardiny Grst 25 mL filate.
(CauTioN: Sampley containing more: than about 10 mp NHN!
il may) lose ammonla dunng uu. lrmmem of undx-.nllu' samples,
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because- of the high pH. Dilute such samples o the sensitive
range for nesslerization before pretreatment.)

b. Color developnien:

1) Undissitted samples---Use 30.0 mL sample.or & portion
diluted to St mL with water. ll the umhsulled Partion containg
sufficient concentrations of ¢ gnestunt. or other ions
that produce turbidity or pmlml.ne winh nesster repgent, add 1
drop (0.05 mL) EDTA reagent ar 1 10 2 drops @83 10 0.) mi.)
Rochelle salt solwion. Mix well- Add 2.4 ml. nessber reagent i
EDTA reagent is used o L6 mL nessler reugens if Rochelie salt
is uned.

2) Distifted samples—Newteabae thy buric gxcuj used for abe
sorhing the ammonia distiliate by sdding cither 3 mb. nesster
seagent. an eveess that taises the PH o the dosired high tevel.
op aliernatively, neuiratizing the bony il \\uh NaOH betore
addiag 1'mbL nessler reagent,

-3 Mix samples shotoughty. Keep. such conditions as tentpes.

ature and reagtion timé the same in blank. sunples, und siand

ards, Let reaction proceed for st heast 0 miv ahier adding fesster -
~qegent; Mensure color. b sample sud sambudy 1ESHON iy

very low) usen‘m-min satact 1pte Jur samprle. bk, and st

- ards, Mensuu cukw ‘phoimetritly as directed hoto.

« Ph ment: Measite absoiass; or trans.
mittance with i a spectmphmnnuu-r oy Tilier phu:mumr Whegy
using @ spectrophutometir, Tead sumples at 306 423 ym far
1-cm light pathand at 450 jo 50 . for Suan l:gm path, Preparg
calibration curve ot the same (smprriture untd reaction time used
for snmplu, Mensurg: abwarhance of traitsmitianee readings ngainst
areagent bl.mk smd Tun pl\rullul chécks frequently pgainst stand:
ardds in the itrogen ranyy of th wdeserinne cumplete
calibration curve Ior cuch new’} alch’ ne»icr Fedgent,

For distilled sumy prepurc andard curve uitder the e’

*conditions as Tthe samiples. Distih’ reagenl blank wnd Appropriviee
. standards. cach.diluted 10 $00 mb in Mie same aanner as the'
samples. Difute HHvmL distillite Phs S5l buric i ybsorben <

o Vl) mL with mmr anid take u 30 mb: portion fur nessteszation;

a. Deduct umnunmlNH =N in saner used fordiluting ungmnl
sample befare compmm&. final nllro;.en value,

b, Dedudt abso teagent blank for volume o orae hnflcr )
6N NaOH solutions used With sumple

[ Compulc (OHal NHEN b the following uqu.mon

- . [ A
mg NEENAL (S b Gt ol 5.4 AN, ® L i
i, sunple” €
wherg:
W it NHaN1S) m. i, \ulumul, ‘
B= luulwlunu it domb. e tuding aid absasty

e \uhuuc \lhmlm tuken 1o nu\hnlllhm LI

The rativ BC .mplm only o dnullulsumphs wnun in direct
nesslerization.

8. Pracision and Bias

See Section HSU0-NTE. A4 and Fable 360N



NITROGEN [AMMONIA) (4500-NH,) Selective Electrode Method

4-81

4500-NH, E. Titrimetric Method

1 Generat Discussion

The ttrimeric niwthad s used oaly on sumples that tave beea
vatrriedk through prefiminiany «haniilation (see Sectinn 350-NIL, B).

The fnlh)mm. table is usefut in sefecring iample soline fur the,

it ytion and tiarion methodd.

Ammonia Nitpged Sumpls
in Samplc \nlnmu

el ml.;

S i 230
- [
-50 L)
RUREL U 30

2, Apparatus
Distiftation. uppiratus: ‘Sc‘c Section -lﬁ()iLNH_;"h.‘Zu il b,
3 ﬂmems

Use ammimin-free witer in mnkm;. ol peagents and dnlulions

W Mixed hedicdtor sobiaivn: Dissolve 20 miy methy! red a-
dicator (n 400 mi. 95¢¢ ‘echyl or isopsopyl alcahal. Dissotvy 100
mg methylens blue in, 50 ml {1 ethyl or nopmp\l nlcohol
- Combine solations. Prepare forshly:

b. Indicaring boric acid salullml Dissolve 20 g H,BO. inam:
wonia-frée distiiled water, add 10 mi. mixed indicalor solutjon,

and dilute o t L. Prépare munifly. - - .
< ¢, Standurd ralfric acid tttraow, O.H2N; Prepare and standurd.
1ze a8 directvd in Alkalinity, Section 23208, 3¢, For greatest ac:
- curacy, Standardize \itcant againist an amount of Na-CO, that hos
been 1in the indivating boric Weid soluti
duce-the actual conditivas of sample tiiraviin: Vi ml. = 280
a4 N

4. Procodur_e

a Procéed as déscribed in Section JS(X)M“‘L.Biming ihdicaling
“borie acid solution as absorbent for the distiflate,

K Tepro--

B, Sty or sediment sionples: Rapidly weigh 1 within - 14
an g of wer sple . equivatent o -approsimately | g diy
aweipht. i weighing buttle or cinctble, Wish sampie s S,
mb Kjeldaht fsk with water and dilwe 0 230 mlProceed in
W A baradit  pieve of parddfie was e distillavion ok and
voleey only W0 ml distilline:

¢ Turute anmmin in “distllape with sindand lu)l‘\ 1l \0
tacant winil indicagor i o pale teader, -

o, Blank - Ciarny bk ool alt steps of the pmud\m and
apply the necesmy tunulmn i the remidts,

5. Calculation

u - Ligtid supler:

g NN Jmb ample

B Shatye or seiliment wmipl«“s:

e (A 3
a NUHN
ma NeNkg u. P —

where:

A = valuine LSO, titeated for sample, mi.. and
8 = volume il ll SU umlcd (nrblauk ml

8. Pracision and Bias,

Sce Section A500-NHL A 4 und Table $500-NHA .

. Blblioqmphy

‘\Im.r.u. E. \\ & ECCWAGNER. 1933, Titration, of aminonia fir The
= préserice of huricactd..nd, Eng. Chom., Anall Ed . 5396,
waGNER E.C. [940. 1v|r.|l|un ol ammniain the peesence nf hogic avid -
Ind,"Eng. Cheny s Anal, Ed 71

4500-NH, F; - Ammonia-Selective Electrode Method -

General Discussion

w an‘lplz’ The wamonia-sefective dlectrade um i hydro.

* phobic gas-p ermeable membiane (o wparate the sample: solution.
froman elmrosk intérnal sofution of amaioaium chiuride, Dis.

“solvéd amminia (N, and NH,") is converted 10 NH, g by ‘

raising pH ta above 10 with astrong buse. NHy,; diffusés through
he membrane o cMnues the injeenal snlition ph ¢ lhnl 1 sensed
hya pH electrode. "The fixed level of chiluride’in thy lmem.ul
f\oluuon |s senml by wchlorid ion-selective elcc(rude ihat ferses

as e referenes chectde. Patentiometric meisuresnients dre made
with:a ph nieter baviog an expanded millivalt seale ar with

: ‘Spccilu jon et

“bScope amd apiplication: This methud is applicable: o v

“measurement of L3 to 100 mg NH-N'Lin potable and \umu

waters'any domestic and industeial wastes, High concentrations

= of dxsmludmnx arfeet the measurement. but calor and 1rbidiay

donot, S.\h\ple distillation is UNDECESSAEY: Use'standund solnivns
nd sumphes b huve the sy u.mpuulun' aml contahit abowt *-
the sume total evel of dissplsed species. The .\u\mmn.\ wh.'cnw
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AGGREGATE QRGANIC CONSTITUENTS (5000)

5520 D. Soxhlet Extraction Method

1. Gensral Discussion

Soluble metallic soaps are hydrolyzed by ucidification. Any
oils and solid or viscous grease present are sepumed from the
liquid samples by filration. Aer extraciion.in a Soxhles up-
paratus with solvent. the residue remaining after solvent evap-
oration is weighed to determine the oil and grease content. Com-
pounds voltilized at or below J03°C will be lost when the filter
is dried.

2. Apparatus

a. Exiraction apparaius, Soxhiet.
b, Extraciion thimble, paper. solvent-extracied. -
c. Eleciric heating mantle.
. Vacinnn planip or other source of vacuum.
e. Vasun filration apparatus.” .
1. Buchner finmel, 12-cm.
8. Filter paper. 11-cm diam.*
. Muslin cloth disks, 11-cm diam. solvent-exiracted,
1.-Glass beads or glass wool, solven-exlracted.
. Warer bath, capable of maintaining 85°C.
k. Distiliing adaprer with drip tip. See 5520B.2 and Figure
5520:4, .
1. kee bath,
i, Waste receptacle, for used wlvem.
«, Desiccarar.

3 Mnll g

a Ilydmchlnrlc acld HCL: ) + 1.

“b. Trichloroirifttioroetisane: See Section 5520! 3b;

¢, n-Hexane: See Section 55208, 3¢,

“d. Methyt-test-butyl erhér: Ses Saction 55208, Jd e

A Dwmmuou:-:(ﬂu filwr aid nupm:lon.t IO wL dlsmled
‘wawr.

4. Procedire:

- When samplels bwu.MimulM lnbomorv. fark sample | level -
on bottle for later determination of volume. If sample has nat - -

“bean acldified previously (see Section S320A.3), acidify with L:

HCio oH 2 os Io\m. unmuy 5 mL is mfﬂchm Pupm, - WA
" Chiawin, G: B . CHOw, RB. Awwnnur POWERS: 1997, /A

« Whatmin No, ) o7 euivalei, 3
A Hyln Supu Cel. Johm mmilu Cup,. or cquwcm.

“\-L'partions of the sewnge svere dosed with |
“of No. 2 fue} oil and Wesson aif; the recov
; 58'6 whh 3 stgndard dcyiauon of 1,1 mg.

T ULLMANN, WL W .n\vw s

filter consisting of o muslin cloth disk overlaid with fiter puper.
Wet paper-ond mustin and press down edges of paper. Using
vacuum, pass 100 mL filter aid suspension through prepared filter
and wash with 1 L distilled water. Apply vacaum until no mare
water passes liker, Filler acidified sample. Apply vacuum unhl
o more water passes through filter. Using forceps, 1ransfer en-
tire filter ta @ waich glass. Add material adhering to edges of
muslin cloth disk. Wipe sides and bottom of coffectiog vessel and
Buchner funnel with pieces of filter paper soaked in solvent,
taking care to remove all films caused by prease and 1o colleet
all solid muterial, Add pivces of filter paper 1o material on watch
glass, Roll all filter muterial contuining sample and fit inta an

“extraction thimble. Add any pieces of waterial remaining on

watch glass. Wipe watch glass with a filter paper soaked in solvent
and place jn extractjon thimble. Dry filied thimble in a hot-sir
aven at 103°C for 30 min. Fill thimble with glass woo) or small
glass beads, Weigh extraction flask, Exteact ol and grease Ina- .
Soxhlet apparatus. at 8 rate of 20.cyclesih for 4 h. Time from
Gest eycle, For stripping and recovery of soivént. coaling ex-
traction flask before weighing. and dmrmmmn initial sample
volume. see Section $52013.4.

5, Caleutation

‘See Section $5208.5.

6 Puclslan and Bles

MemodsB C. nndD with ll)c.hlorolnﬂuoroe thang as solvent,.” -
wers used by 3 sluglz lnboyumry totest a sewage sample: By this .-
method the oil and jrease wna'numion was 14,8 mg/L. thn SE
4.0 mg of a mixture.

y ol ndded oih was”

14 Wowwhv

mmsw. WD, & 0 E: Spovs, 145, m dt\um(muon al ucnw .

* Wasies ’SxIJW

for the determifnation of yrease lnuwm ‘Sewage bl

" afé solvent for oll aud gmue .m-h
deA »: lm.; S

. i1 Waer: Polhir; Conirol

8520 E, Extraction Mothod for Sludge Samples -

1 Oomul Dlscuwon

Drym' ncldmed siudu by heuung leads 10 jow vesults, Mag- - .-

ncthnm sulfaté nionohydrate Is capable of combining with 75%
of itsown, weight in water in forming MgSO, TH,0 and is used
10 drysiudge: Afer deying: the oll and gr
with an organic solvent.

t can be cxlmcud:_, Rt

Appmiua

‘a,, Dulm. 150 mL ahm., .
i b.: Morar and prestle, poicelain. !
* ¢ Extraclion upparumh Soxhlet. ik
Td Exteatrloif (hinible, paper. solvent: extracied,
(X Ghm bm«h o1 glau waool, whem Lxlr.mcd :
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