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RESUMEN 

El contenido de este trabajo se relaciona con la optimización de técnicas para 

determinar grasas y aceites, demanda química de oxígeno y nitrógeno amoniacal. La 

estas se basa en la implementación de nuevas técnicas mediante el 

uso de equipo semiautomatizado. 

El presente trabajo está conformado por siete capítulos principales, El primero 

denominado Generalidades describe la importancia de la calidad del agua así como la 

conjugación de diversos aspectos ante el problema de la contaminación de esta, 

aspectos tanto geográficos, sociales, económicos como legales. 

En el segundo capitulo Nonnatividad, se menciona la vigencia de esta en materia de 

agua a nivel nacional e internacional tomado como base para esta última la existente 

en Estados Unidos, asimismo se indican los métodos de análisis y criterios ecológicos 

Las industrias deben de cumplir con ciertas normas de descargas de sus aguas 

residual**, pera ello se han creado una serie de procesos pera el tratamiento de estas 

dependiendo de su posterior utilidad o su procedencia, en forma general estos 

procesos se mencionan en el capitulo tres Tipos de procesos de Tratamientos de 

Agua Residual. 

Como la aplicación del trabajo es la ,  implementación de nuevas técnicas analíticas se 

recurre al desarrollo experimental. En los capitulo. cuatro, cinco y seis se describe el 

desarrollo eroerimentel de estas en la determinación de Demande Guíe** de 

Odien@ (000), Nitrdgeno Antestecei y Greses y Acedes, en cada uno de estos 

capitulo* se realiza una descripción general del método abarcando aspectos 

generales, fundamento teórico, material y procedimiento, resultados determinándose 



los parámetros estadísticos de precisión, exactitud y límite de detección, análisis de 

costos y finalmente se presenta una conclusión por cada técnica 





INTRODUCCION 

Uno de los papeles importantes que juegan los Ingenieros Químicos es el de suministrar 

agua potable a las comunidades, tratamiento y rehuso del agua residual generada tanto 

doméstica como industrial. Por otra parte, el abastecimiento de agua potable se hace cada 

vez mas dificil, tanto en razón al crecimiento de la población como a su nivel de vida. Bajo 

la presión de la considerable demanda del vital liquido dula sociedad moderna se está 

pasando a una utilización cada vez más intensa del agua subterránea. 

La contaminación está permanentemente ligada a los desechos industriales, a las aguas 

residual** de origen urbano, al empleo en la agricultura de pesticidas y fertilizantes; se 

anide además la contaminación ocasional debida a loe vellidos inisrmitentes o a los 

accidentes del transporte de sustancia* peligrosas. 
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Basándose en la necesidad de conocer oportunamente la calidad del agua para la toma de 

decisiones como se mencionó anteriormente y a la falta de una normatividad acorde a la 

situacion se plantearon los siguientes objetivos: 

De 	 ente hIldesie de licuerd*.  ice objetivos planteo lo  siguiente 

consuman  
L'otéale:de  analíticas 

tradci°".1.1 	a 	
muy ~rime«. por lo 

l. 	 rmch° tiefilP° len  .1 	co/1A y le certalod'de 'guau. puede reducir bomPo, tanto, el leTiPho de teedeldg a av  
residuos tóxicas generados. 

Por otra parte, es preocupante la cantidad de residuos que estos laboratorios generan, por 

lo tanto, es necesario emplear métodos análiticos que disminuyan en forma sustancial la 

generación de estos residuos y a su vez proporcionen datos análiticos mejores o iguales a 

los que actualmente se utilizan. 



De acuerdo a lo descrito anteriormente el presente trabajo esta conformado por siete 

capítulos principales: 

- En el Capitulo I se describe el problema de la contaminación del agua en México en el 

cual se conjugan diversos aspectos tanto geográficos y socio-económicos como legales. 

- En el Capitulo II se menciona la normatividad en materia de agua vigente a nlvel nacional 

y la de Estados Unidos, considerando las regulaciones para las descargas de aguas 

residuales, se explica el por que no se listan las de la Agencia de Protección de los 

Estados Unidos. Asimismo se mencionan los métodos de análisis y los criterios ecológicos. 

- Capitulo III. Pera que las industrias cumplan con las normas de descargas de aguas 

residuales, se ha creado una serie de procesos para el tratamiento de estas, los cuales 

son discutidos en forma general en este capitulo 

- En los Capítulos IV, V y VI, se describe el desarrollo experimental para la implementación 

de las técnicas analíticas de: 

- Demanda Química de Oxígeno (D00), 

- Nitrógeno Arnoniacal 

- Grasas y Aceites 

Até mismo en cada uno de ellos se realizó un análisis técnico económico 

Finalmente en el Capitulo VII se concluye. 

INTRODUCCIÓN.  





I.- GENERALIDADES 

El agua a su paso por el suelo, por la superficie de la tierra e incluso a través del aire se 
contamina y se carga de materias en suspensión y/o en solución partículas de arcilla, 
residuos de vegetación, organismos vivos (placton, bacterias, virus), sales diversas 
(cloruro' sulfatos, carbonatos de sodio), materias orgánicas (ácidos húrnicoe, fúlvicoe, 
residuos de fabricación), gases. 

La presencia de esta gran variedad de impurezas exige el tratamiento de les aguas antes y 
después de su utilización, para becadas aptas en aplicaciones postericos a su utilización 
y pera evitar un deterioro mayor al medio ambiente, al estas no son tratadas. 

Las impurezas que pesante el gua les adquiere a partir del momento en que se ~pite 
cario agua de lluvia en te cual *e disuelven peses hale ~tu el equilibrio con la 

Gralrewighn Web* en el ah (CO,, t4b, 01, Plis); turbión aMens Marie en 
suiperalvt COMO poto, ~la orgánica, amáis, elc. 



- Sólidos suspendidos.-

- liquide& - 

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

conocida como contaminación.  

La clasificación general de impurezas del agua es la siguiente: 

- Sólidos disueltos.- 
Oxígeno, dióxido de carbono, nitrógeno, etc. 
Carbonatos, cloruros, sulfatos, bicarbonatos, nitratos, cationes 

como sodio, calcio, magnesio, materia orgánica soluble, etc. 

Materia orgánica, polvo, sub-productos de corrosión, etc. 

Aceites, hidrocaturos, solventes, etc. 

El agua es uno de los recursos naturales más imporlanles pera la vide'de la TiOTS, 

~alpes le preparación de alimentos, pea la preservación de le salud e higiene y as, 

muchas veces, Indicativo del grado di desarrolló industria y agicole de un pais. Es por 

esto que el agua, por sus características fisicoquirnices as la matriz fundamental de los 
procesos productivos. 
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Escasez de agua para consumo humano y para usos de tipo industrial y agrícola 

Problemas de salud humana por la contaminación del agua potable con aguas 

residuales, las cuales contienen una cantidad alta dImicroorganismos patógenos y 

de otras sustancias tóxicas. 

Deterioro ecológico, de los sistemas acuáticos por el, vertimiento directo de aguas 

residuales industriales, urbanas y agrícolas. 

Corno se observa el problema de la contaminación del agua es muy complejo, ya que en el 

se conjuntan diversos aspectos tanto geográfico, económico, social y legal. 

ASPECTO 0E0CiRAFICO 

La República Mexicana posee ciertas características geográficas que le dificultan la 

disponibilidad de recursos hidráulicos. La mayor parte de su territorio es desértico o 

semidesértico, además existen dos cadenas montañosas, la Sierra Madre Oriental Y la 

Sierra Madre Occidental, les cuales impiden la entrada de nubes, provocando que las 

prolciPitaciones pluviales durante el año no sean muy abundantes. Este fenómeno origina 

que el territorio nacional no sea beneficiado por las lluvias sino hasta la,  época de verano, 

estación en la cual existen condiciones necesarias para que las nubes penetren el interior 

y en consecuencia haya precipitación. 

Otro fenómeno relacionado a este aspecto es, la sobreexplotación de las,diversas cuencas 

hidrológicas, «pinadas fundamentalmante por la alta demanda del preciado liquido y las 

errónea políticas de explotación de las zonas acularas. 

GENERALIDADES 



ASPECTO ECONOMICO 

Bajo este rubro se encuentran ubicadas dos situaciones fundamentales y que están 

íntimamente relacionadas con el problema de la contaminación del agua en México. Por un 

lado, están los recursos que el Gobierno Federal destina para la atención de la demanda 

del suministro de agua para la industria y población en general. Por otro lado se encuentra 

la situación económica de las industrias, la posibilidad que tienen éstas para destinar el 

presupuesto necesario para la construcción de las plantas de tratamiento. 

El factor económico será visto superficialmente, ya que un análisis de la política del 

gobierno en cuanto a la administración del suministro de agua crearía controversia. 

La Nueva Reglamentación emitida en 1993 en materia de agua va a hacer posible que en 

un corto plazo todas las empresas que produzcan aguas residuales susceptibles de 

producir contaminación traten sus desecho, antes de ser vertidos a loe cauces destinados 

para ello, o en su defecto paguen el coito del tratamiento de sus desechos. Esto,  

representa una medida acertada para obligar, a las industrias a contribuir a aiivier el 

chisma. 

ASPECTO SOCIAL 

Como sucede en la mayoría de los problemas con que se enfrenta;el hombre actual, el 

problema de la contaminación del agua en México está influenciado por lee condiciones 

sociales existentes. Este probierna lo constituye el uso inadecuado de loe recursos 

naturales, la proliferación de industrias, la mata localización de las urbes y el rápido 

crecimiento poblacional ocurrido principalmente en las últimas décadas, esto último tiene 

GENERALIDADES 



como consecuencia la concentración humana en ciertos puntos del país originando una 

mayor demanda de los servicios elementales por lo que los requerimientos de agua se han 

venido incrementando considerablemente en los últimos años, 

ASPECTO LEGAL 

En México, la Legislación en contaminación en general, es muy reciente, la Ley General 

del Equilibrio Ecológico y Protección del Medio Ambiente entró en vigencia el primero de 

marzo de 1989:  

En el articulo referente a la prevención y control de la contaminación del agua, dice.  "El 

aprovechamiento del agua en actividades productivas susceptibles de producir 

contaminación, conlleva la responsabilidad del tratamiento de las descargas para 

reintegrar las condiciones adecuadas para su utilización en otras actividades y mantener el 

equilibrio de los ecosistemas". Este aspecto se tratara más ampliamente en el capitulo II. 

GENERALIDADES 

oy, 





II.- NORMATIVIDAD 

Ante las actuales condiciones en las cuales se encuentra inmersa la industria a nivel 

mundial, las empresas necesitan un gran desarrollo para ser mas competitivas, lo cual va 

ligado directamente con su productividad y calidad. 

Como parte de la tendencia actual, a nivel de administración empresarial, con politices que 

involucran los aspectos de calidad total, la protección y mejoramiento del ambiente es 

parte fundamental de dichos programas. 

Para implementar un programa de protección ambiental, es necesario considerar como 

elementos imprescindibles las siguientes etapas: 

- Identificación 

Norrnatividad 

- Evaluación 

- Control 

Es muy claro, que para que un programa de este tipo funcione se deberá conocer de 

manera precisa y especifica la legislación ambiental vigente en Méxic.o. 

3.1 NOIWATIVIDAD A NIVEL NACIONAL 

Corno base fundamental de nuestra legislación ambiental se tienen les sigUientes dos 

leyes: 

Ley General del Equilibrio Ecológico y La Protección al Ambiente publicada en 

1988, 

Ley Federal sobre Metrologia y Normalización publicada en 1992 

NORMATIVIDAD 	 11 



De manera secuencia! y decreciente se cuenta con los reglamentos de la Ley General del 

Equilibrio Ecológico y La Protección al Ambiente los cuales fueron expedidos con el objeto 

de establecer los mecanismos 'y procedimientos adecuados para asegurar el debido 

cumplimiento de las disposiciones de la Ley General del Equilibrio Ecológico y La 

Protección al Ambiente. 

La Secretaría de Desarrollo Social (SEDESOL) por conducto del instituto Nacional de 

Ecología a emitido una serie de Normas Oficiales Mexicanas para regular el vertimiento de 

aguas residuales en redes colectoras, cuencas, cruces, aguas marinas y demás depósitos 

o corrientes de agua, así como para la infiltración en los terrenos, las cuales consideran el 

tipo de giro industrial y el cuerpo de agua al cual se descarga, ver tabla 2.1 

Todas estas normas presentan parámetros generales los cuales son de observancia 

obligatoria para las industrias para las cuales aplican, sin embargo, se encuentran también 

parámetros específicos los cuales son fijados por las autoridades competentes y como su 

nombre lo indica son específicos para cada industria 

Las Normas Oficiales MexiCanas indican los límites máximos permisibles y los métodos de 

prueba (Normas Mexicanas NMX) que se, deben utilizar. En la tabla 2.2 se encuentran los 

métodos de prueba de las Normas Mexicanas. Los métodos de prueba que se 

consideraron en la realización de este trabajo son: 

NMX-M-5 "AGUAS-DETERMINACION DE GRÁSAS Y ACEITES", 

NMX-M-30 "ANAUSIS DE AGUA- DETERMINACION DE LA DEMANDA 

QUIMICA DE OXIGENO", 

NMX-M-26 "AGUAS-DETERMINACION DE NITROGENO TOTAL 

éstos métodos de acuerdo a las Leyes Mexicanas no pueden ser fotocopiadas, sin 

embargo, se realizó la transcripción total de las normas las cuales se encuentran en el 

apéndice D , 	• 

NORMAL IVIDAD 



NOM 00 1 ECOL - 1993 

NOM - 00 2 ECOL 1993 

NOM - 00 3 ECOL - 1993 

NOM - 00 .4 ECOL -1993 

NOM - 00 5 ECOL -1993 

NOM - 00 6 ECOL - 1993 

NOM - 00 7 ECOL - 1993 
•• 

NOM -00 e ECOL•1993 

NOM -00.9 ECOL '1993 

1401.4 - 00 10 ECOL 19113 

NOM - 00 11 ECOL -1993 

NOM 	.ECOL • 1993'  

NOM 790 13 ECOL -1993 

NOM - 00 14 ECOL 1W3 

NOM - 00 15 ECOL, -1993 

NOM 00 16 ECOL•1993 

NOM • 00 17 eca 1993 

NOM .; 00 '19 ECOL • 1993 

NOM *00 19 ECOL - 1993 

11064- 00 20 ECOL -1993 

NOM -00 21 ECOL 71993 

NOM - 00 22 ECOL • 1993 

Centrales termoeléctricas convencionales. 

Industria Productora de azúcar de cana 

Industria de refinación de petróleo y petroquímica. 

Fabricación de fertélzantes, 

Productos plásticos y polímeros sintéticos 

Fabricación de harinas. 

Industria de la cerveza y malta. 

Aguas residuales de la industria de fabricación de asbesto 

Intiméis elaboradora de leche y sus derivados.  

Manufactura de vidrio plano y fibra de vidrio. 

Industria de productos de vidrio prensado y soplado. 

Industria hulera, 

Industria de hierro y acero. 

Industrie textil. 

Industria de celulosa y papel 

industria de bebidas geteCeils. 

Ináretrie de acabados nttlbcoe. 

Industrie de laminación, extrusión y *obraje de cobre. 

Productos de aserradero 

Industria de asbesto, tedies, materiales de fricción y selladores 

Industrie de curtido y acabado en pieles. 
. 	, 

Industria de matanza de animales y empacados de cómicos. 

NORMA MEXICANA GIRO INDUSTRIAL 

  



NORMA MEXICANA 

NOM - 00 23 ECOL - 1993 

140M - 00 24 ECOL-1993 

NOM - 00 25 ECOL - 1993 

NOM - 00 28 ECOL-1993 

14018 - os) 27 ECOL -1993 

NOM - 00 28 ECOL -1913 

NOM - 00 29 ECOL-1993 

NOM - 00 30 ECOL 1993 

NOM - 00 31 ECOL • 1993 

NOM - 00 32 ECOL-1993 

NOM - 00 33 ECOL - 1993  

Industria en envasado de conserv  ás alimenticias. 

Industria elaboradora de papel a partir de celulosa virgen. 

Industria elaboradora de papel a partir de fibra celulósica reciclada. 

Ristourerite4 y hoteles. 

'Mugid* dsibindrio aja». 

Induiltria de producción de harina y aceite de pescado. • 

Industria de jábones y detergente/1, 

%temes de drenaje y akantaillado urbano o municipal. 

Riego aficola. 

Riego de horhdizes y productos hortotruticoles. 

FUENTE s DIARIO OFICIAL DE LA FEDERACION, 6 DE JUNIO DE 1992.  
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-20 NMX: AA 

AA •44 

AA • 45 

NMX 	AA • 34 

NMX 	M • 36 

NMX 	M • 38 

NMX 	M - 39 

NMX 	AA • 42 

NMX 

NMX 

NORMA MEXICANA 

M • 3 

AA • 4 

AA -5 ..  

NI« 	M - 6 

NMX . AA - 7 

NMX : AA • 8 

NMX : AA - 12 

NMX " AA 14 

NMX: AA -17 17 

NMX • AA - 26 

NMX : AA • 28 

NMX 	M:- 29 

AA • 30 

NMX 	AA • 46 

Muestreo de aguas resIduales. 

Sólidos sedimentables 

Grasas y aceites. 

Materia flotante. 

Temperatura.  

PH. 

Oxígeno dieuelto 

Muestreo de aguas superficiales.  

Color - método aspectrofotométrico 

Sólidos disueltos totales 

Nitrógeno total 

Demande bioquímica de oxigeno.  

Fósforo total 

Demanda química de oxigeno, 

Sólidos. 

Acidez total y alcalinidad total. 

Determinación de turbiedad. 

Sustancias actives de Azul de »Mino (d'Ingentes). 

Determinacion del N.M.P. de coliformes totales y coliformes fecales. 

Cromo hexavelente 

Color i  escala Flahno•Cobalto 

Arsénico • Método espectrofotométrico, 

NMX 

	• 



NORMA MEXICANA CONTENIDO 

NMX . AA - 50 Determinación de fenoles 

NMX : AA - 51 Metales - absorción atómica. 

NMX • AA - 53 Materia extractable con cloroformo 

NMX : AA - 57 Plomo - método colorimétrico de la ditizona 

NMX : AA - 68 Cianuro& 

NMX : AA • 60 Cadmio - colorimétrico de la ditizona 

NMX : AA - 63 Boro • potenciométrico. 

NMX : AA - 64 ' Mercurio • Colorimétrico de la ditizona.  

NMX : AA - 55 Selenio - Método colorimétrico 

NMX : AA - 66 Cobra - colorimétrico de la neocuproina 

NMX : AA - 71 Plaguicidas organoclorados - Método de cromatografla de gases. 

NMX : AA - 72 Dureza - método E.D.T.A. 
• NMX : AA - 73 Cloruro& - método argentamétnco 

NMX: AA - 74 Ión Sulfato. 

NMX- M - 76 &hice 

NMX', AA - 76 Níquel. - método colorimétrico de le dimetilglioximina. 

NMX : AA - 77 Fluoruros - métodos colorlITiáltico 514Pends• , 	 . 
NMX : AA - 78 Zinc - métodos colorimétricoi de 'lozana I y u 

NMX . M - 79 Nitrito - método de ;olfato de emana 

NMX : AA - 81 Nitrato - método de Oiducción en columna de cadmio-cobre. 

NMX : AA - 82 espectrofotorMtricltraviole Nitrógeno de nitrato - método 	 tao u 
NMX. AA -83 Olor. 

NMX : AA - 84 Sulfuros. 

NMX : AA - 69  Vocabulario parte 1 

NMX : AA - 93 Conductividad *letrica. 

NMX . AA • 99 Nitritoi 

NMX . M - 100 Color total - método iodométrico. 

NMX : AA - 101 Estroncio radioactivo 

NMX . AA • 102 Organismos coliformés • metodo de'llltracIón en Membrana. 

DIARIO OFICIAL DE LA FEOERACION, é DE NOVIEMBRE DE 10112. 



Por otra parte se tienen los Criterios Ecológicos de Calidad del Agua con los cuales las 

autoridades competentes podrán calificar a los cuerpos de agua para ser utilizados como 

fuente de abastecimiento de agua potable, en actividades recreativas con contacto 

primario, para riego agrícola, para uso pecuario, en la acuacultura, o para la protección de 

la vida acuática. Todos estos datos se muestran en la tabla 2.3. 



Niveles Máximos en mg/I, excepto cuando se indique otra unidad 

RIEGO 
AGRICOLA 

SUSTANCIA O 
PARÁMETRO 

RECREATIVO 
CON CONTACTO 

PRIMARIO 

FUENTE DE 
ABASTECIMIENTO 

DE AGUA 
POTABLE 

Acenofteno 
Addo 2,4 
Didorofenortiocetico 
Adrilonitrilo 0.0000 (111)  
Acroleino 0.1 
Alcalinidad (como CSCO3) 
Aldrin ill)  0.00005 0.00003 (111) 

Adenia) (11) ' 0.05 (III)  
Albedo* (11) (fibrosa) 3000 (111)  
Aspectos Eeteticos 
Pedo 

(v) (v)  04 
1.0 

0.01 010 

Ilentlo (11 
MIMO' Policloredoe (II) (vi)  

0.000001 (I11)  
0.110007ffil) 

0.0000000_01 
(11) (Va  
&MOMO 0.003 B1)  

0.0003911) 
0.03 a 1114 (2-Cloroetil) Ver 

S
(2-Clordeurojil) sur 
(2-Etilltesi0 Asisto  
vernotene-freninter 

32.0 

tryamo  

&ORM» de MINO 

1.0 0.7 (X1) 
0.002 p11)  

Cadmio (11) 0.01 
Carbono orgninico: 
• Lcirectible en alcohol 

Entredoble en 
cloroformo 
Cianuro (como C1w1 
Clordono (11) 
(mezcla técnica de 
melobdilos 

0.02 0.2 
0.00002 0.003 (111) 

0.02 
0.1 

0.3 
400.0 

Aluminio 
Antimonio 

0.02 
5.0 0.02 

0.1 0.1 
0.1 

111111011110 (II) 
ilencidine (II) 

0.002 
0.01 

1.5 
3.0 

0.02 
0.003 



Coliformes fecales 
(NPAP/100 ml) 
!

Cloruro de metilo  
Cloruro 	de vinilo 
Cobre 

SUSTANCIA O 	FUENTE DE 	RECREATIVO 
PARAMETRO ABASTECIMIENTO CON CONTACTO 

DE AGUA 	PRIMARIO 
POTABLE 

RIEGO 
AGRICOLA 

Cloro Residual 
Cloro benceno 
2-Cloro Etil Vinil Eter 
2-Clorofenol 
Cloroformo (II) 
Cloronaftalenos 

0.02 

Cloruros (como CL-)  147.5 
Cloruro de metileno 

Color (unidades de 
escala Pt-Co) 
Conductividad Eléctrica 
(mmItosicm)  
Cromo Henvalente 

4: 

0.002 (1111,  
O.= (III) 
0.02 (in) 

1.0 
1000.0 

75.0 

0.05 
0.0000002 (III)  

0.20 
- 1000.0 

1.0 (XX) 

1.0 

0.01 
ODT (111 
kliCerifebencenoe 
1,2 picloreetano (II)  
1,1 Didoroetileno (IQ  

1 112 Dicloroetileno 21)  
2,4 Dielorotenoi 

g 	  
Dieidrin 111) 
Distlll dato 

0.001 (111 
0.4 

0.005 
0.0003 
0.0003 
0.03 

0.09 
0.00%997 (119 

350.0 
0.02 

44 
	Raigo -  - 

9~0-eresol  
2,4 pinilrololueno  

DIngrotolueno 
Endoguligne (alfa y 

(II1  

1 Idracina (II) 
Fenol 

, 	rolenol 

0.0004 (1111  
0.4 

313.0 
0.07 

0.01 (III) 
0.001 (lit) 

0.07 

0.03 
0.03 (III)  

250.0 

0.000005 

0.000003 



RECREATIVO 	RIEGO 
CON CONTACTO AGRICOLA 

PRIMARIO 

SUSTANCIA O 
PARAMETRO 

FUENTE DE 
ABASTECIMIENTO 

DE AGUA 
POTABLE 

Endrin 0.001 
1.4 

0.000002 
Etilbenceno 

0.001 0.3 
0.3 

Fenol 
Fierro 5.0 

0.04 
1.5 
0.1 

1.0 yluoruroe (como F-)  
Fostatos (como PO4)  

Fluorardeno 

F0110f0 Elemental 

V-2 V. 
0.001 
0.03 

0.02 0.000002 

.03 
5=9 '   Potencial Hidn5geno (pH) 

Penlaclorolenoi 
4,5.9 0 

Gases Disueltos 
Grasas y Ase5en 
Salometenos (i)) 
hiefteclom 
Nexeciotobenceno 
149sackwebtitediena (I1) 
Heisielorociduentedieno 
Henaciometano 041.  
Hiilrocalairos aromékos 
eginucleares 01)  
1.4140100 

Oh» 09  
Plinextcloto 
Erletante 

Flagelen@ 

5.2 

Mame, 
Palrelos (1403) lomo NI  
~os 

Nceno
I)  (como  

Illreben 
= 44411rehonoi  

ISNkaeoolNnilMnba (11) 
==.2.  

Oalgeno disuelto 012)  
Pere9081 

0.01 
5.0 

0.05 
20.0 
0.07 

0.95991 
 

0.00001 (111) 

4.0 
0.0000 

0.2 

Olor • 

Ausente 
0.002 (111) 

0.0001111)  
0.00001 col  
agy• 9111 

0.001 



RIEGO 
AGRICOLA 

RECREATIVO 
CON CONTACTO 

PRIMARIO 

FUENTE DE 
ABASTECIMIENTO 
DE AGUA POTABLE 

SUSTANCIA O 
PARAMETRO 

5.0 
0.05 
0.05 

Plata 
Plomo 
Sabor Característico 

0.02 0.01 
500.0 600.0 (XXXV) 

Selenio (como selenato)  
Sólidos disueltos 

50.0 500.0 
1000.0 

Sólidos suspendidos  
Sólidos totales 

0.5 'Sustancias activas al 
Azul de mediano 

130.0 500.0 

Condiciones naturales 
+2.5 

Temperatura (°C) 

2,4,1 	(0) 

1,13- Tricioroetano (10  
'Tal= 

2.0 

0.1 0.1 
i0 1.0 

0.2 
0.01 

12.3,7,11. 
Tetradorodibenzo-p-
*itim 
1.1.2.2•Tetraciorostano 
(11)  
Tetraclorostitano  
Tetracioruro de carbono 

olusno 
Toofeno 
1,1,1-TrIcloroetano 

Turbiedad (Unidades 
suela da oidor) 

0.002 (III) 

0.001 (III) 
0.004 (III) 

14.3 
0.000007 
15.4 (III) 

0.000 (I5) 
0.03 (III)  
0.01 itlt 

Condidones naturales 

adioactividad: 
Alfa Total (era) 
letal Total (Ion) 

0.006 0.00003 

Sulfatos (504) 
Sulfuros (como miel  
Talio 

0.1 
1.0 



AGUA DULCE AGUA MARINA 
(AREAS 

COSTERAS) 

0. 
0. 

SUSTANCIA O 
PARAMETRO 

PECUARIO PROTECCION DE LA VIDA 
ACUATICA 

Acenafteno  
Acido 2,4 
Diciorofenoilac,etiCo  
Adrilonitrilo (II) 
Acroleina 
Alcalinidad (como CaCO3) 
Aldrin (II)  
Aluminio  
Antimonio 
Arsenico • 
Asbestos (II) (fibrasil)'  
Aspectos Esteticos 
Pub  
'encono (II) 
'endibia (II) 
llorllio  
EihnMoe Policiorados (II) 
111$4C (1) (Vil)  
IINC (Lindero)  
Sis (2•Cloroatil) atar  
Sis (3•C loroleopopi) star 

(2-19111texil) fielato 
Illromolen1Fenil•Etar  
lloro (II) 
Orornoformo  
ikomuro de metilo • 

0.007 (I) 

5.0 
0.09 (I) 

0.2 

0.05(j1 
0.9221  
0.001 0.1 
.00001 

etffil 
31X) 
0.01 

5.0 

(VI) 
0.003 

0.02 (I) 

0.007 (I) 

0.06 

0.2 (lcomo As III) • 

¡VI 
0.01  

0.01 {XIV) • • 

0.0075 (MI) 

iX111) • 0.02 

0.005 (XII) 
0,002 

0.011 (XII) 

Cadmio (II) 
Carbono oronanico: 
- Extracta» en alcohol 
Extractaba en 

ciorofonno  
Ciaran (como C14.) 
Clonlono (II) 
(muela técnica de 
metabolitos)  
Cloro Residual 

0.0001 

0.01 (I) 

0.0005 (I) 
(y1  

0.001 
0.2 

0.01 (con/ II$) 

CV) 
0.5 

0.005- 

0.00003  
0. 	ti) 

0.0002 

(X) 

0.004 (XI 
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PECUARIO SUSTANCIA O 
PARAMETRO 

PROTECCION DE LA VIDA ACUATICA 

AGUA MARINA 
(AREAS COSTERAS) 

AGUA DULCE 

0.1 0.04 2-Clorofenol 
0.3 (I) Cloroformo (II)  

0.00007 (I) 0.02 (I) Cloronaftalenos 
250.0 Cloruros (como 

0.5' 

1.0 

0.0002 

Cromo Heaavalente imo 
0.000000 (I) 000 01) 

007 (II)  
Diclorobencanos 
1,2 DicloroMano.91)  
1,1 Dicloroetileno21) 
1,2 Qiclometileno (II) 

1,2 Dilenthidracina (II) 

(X) 
0.05 

0.01 (I) 
0.001 
0.1  

Cloruro de mellico° 
Cloruro de metilo 
Cloruro de vinilo 
Cobre 
Coliformes fecales 
(1441P/100 ml) 
Color (unidades de 
escala Pt•Co)  
Conductividad Eléctrica 
(mmhos/cm)  

(XIX) 

(XVIII)  
0.003 (XIV) 

(XIX)  

JIM)  
01X1) 

0.020) 
0.0241)  

0.00(I) 
0.002 

Endoaulfano (alfa y beta) 0.00003 

(XVII)   
(XVIII)  

0.05 (XII) 
0.000049) 
0.0001(I)`'  

0.0001 
0.02 

2,4 Diclorofenol 
1,2 Dicloropropano  
1,2 DiC4010(X00400  

11u 
(XXII) 
(XXII) 

0.1 (I) 
0.004 (I) 
0.0007 

(X) 
Oteldnn (in  
DieliMalato 

0.02  
11X1 

0.002 (I) 

2,4 Dimite Penol 
Dirnetil Malato 
2,4 Dinitrofenot • 

0.01 
1,XXIV) 
(XXIV) 

Dinitm-04reeoi  
2,4 Dinitroiotueno 
2,0 Dinitrotolueno 



5.0 5.0 

SUSTANCIA O 
PARAMETRO 

PECUARIO PROTECCION DE LA VIDA 
ACUATICA 

AGUA DULCE AGUA MARINA 
(AREAS 

COSTERAS) 
0.00004 Endrin 0,00002 

'Etilbenceno 0.5 
Fenol 0.1(I) 0,08 (I) 
'Fierro 1.0 0.05 
Fluoranteno 0.04 (1) 0.0004 (1) 	• 
Fluoruros (como F-) 2.0 1.0 0.6 
Fosfatos (como PO4) (XXV)  0.002 
Fosforo Elemental 0.0001 0.0001 
Gases Disueltos V I) (XXVI)  (XXVI) 
Grasas y Aceites 
Halometanos (II) 0.1_(1) 
Heplactoro (II) 0.0005 0.0005 
Sexaclarobenceno (XV) OVO 
Hexaclorobutedieno 01) 0.0009 (I) 0.0003 (1) 
Hexaciorociciawntadieno 0.00007 • 000007 0) 

• 
 

Hexacloroetano (0) 0.010) 0.009 0) 	• 
Hidrocarburos aromáticos 
yolinucleana 01) 0:1 
leoforona 1.2 (1) 0.1 (I) 
-W • • 
Materia Flotante V,2 
Mercurio (H2) (a) 0.003 0.00001 (XII) 0.000021Xlll  
Netoxicioro 
Nati:lleno 0.02B 
/419011  1.0 (XXVII)  0. 	(XII) 
Nitratos (N0) (como N) 90 
NH0(04(7402) (como N) 10 
Nitrobenceno' 
2-Nitrofenoli 44Nitrofenol o.002 (I) 0,03_11) 
Nitrógeno amoniaca 0.09 aot 
1444itrosoditenilemina 011 (XXVIII).  (XXIX)  
14-141trosodifenilaminap) (XXVIII)  poox) 
N-Nitroaodi-14-Propilamlna ( XXV I I I) (xxtx) 

°apeno disuelto (XXXI  



0.1 

0.008 0.05 
1000.0 

0.02 

50,0 

(XIX) 

0.09 (XII)  

SUSTANCIA O 
PARAMETRO 

PECUARIO PROTECCION DE LA VIDA 
ACUATICA 

AGUA DULCE AGUA.  MARINA 
(AREAS 

COSTERAS) 
Paration  
Olor 
Pentaclorofenol 
Potencial Hidrógeno (p11) 
PM)  
Plata 
Plomo .  
Sabor 

0.00004 

0.0005 (I)  
()00(11) 

(XXXIII)   
(XXXIV)   

0.00004 

0,0005 (l)  
()0()(11) 

0.002 
0.000 (XII)  

Selenio (como selenato)  
LSI:Slides disueltos  
Sólidos suspendidos 
Sólidos totales 

(XIX)  

0,04 

Sustancias activas al Azul de 
mediano 
Sulfatos (804) 
Sulfuro* (cómo HJE))  
Tallo 
Temperatura (C) 

2,3,7,0-Tetraclorodibenzo-P. 
dioxIna  
1,13,2-Tetradoroetano 119 
Tetracloroetileno (II) 
Tetrecloruro de carbono (II) 
Tolueno 
Toaaleno 
1,1,1-Tricloroetano Qlj 
1,13- Tricloroetano  
Tridoroebieno  
2,4,11-Triclorofenol  

Condiciones 
naturales + 1,5 

0.01 (I) 
0.002 
0.005  
0.1 

COndiclones'natUrales 
0.02 (I) 
0.002 

000000001-  • 

aos 

0,00000001 
0,0*(1)  
0.1(I) 

0.310 
0.3 (I.) 

0.0000002 (Mi) 

0,5 Q.) 
(tos  	 

0,0000003 (XII)  
0.02u  
0.2(I) 
0.01 
0:01 

Turbiedad (Unidades escala 
de sílice)  
Zinc 
RIctioactividad: 
Alfa:retal (134/1) 	 0.1 	 0.1 
Retal Total (13(1/1) 	 1.0 	 1,0 

(XIX) 

(XXXVI):  

(XIX)  



ACUACULTURA 
ESPECIE 

UNIDADES CARPA TILAPIA PARAMETRO O 
SUSTANCIA 

TRUCHA 
ARCO-IRIS 

BAGRE 

Color 

Transparencia 45 45 30 - 50 
Tuitedad 

cm 
Unidades de 

turbiedad 
Jackson 

o 20 - 30 	10 - 15 

mgii  

2.1 5 7.8 

PPH 

Cuma 300 
Dióxido de carbono 
AM00111C4 

mon 

NIAP/100 ml 
Aluminio 

6.0 
Cadmio 

Cobre 

0.1 

45 
100 

24 - 30 
7 - 8 

20 • 30 
7;- 8.5 8.5 • 8 

25'- 70 

15 
100 20 - 200 	6.0 - 31 

20-150 	5.0=200 
54 - 200 
SO - 100 

25 
0.42 

Colgamos fecales 
California totales 

0.2 
1.0 

1.0 
0.02 

0.025 
0.5 



PARAMETRO 
O 

SUSTANCIA 
UNIDADES 

ACUACULTURA 
ESPECIE 

LANGOSTINO CAMARON MOLUSCO 
BIVALCOS 

Color VERDE AZUL VERDE 
Transparencia cm 15 - 25 
Turbiedad Unidades de 

turbiedad Jackson 
Temperatura °C 18 - 34 28 - 30 15 • 30 
PH (XXXI) 7.0 • 8.5 7.5 - 8 8 
Sólidos 
suspendidos 

mg/l 

Sólidos disueltos 
Oxigeno disuelto 
(XXX) 

mall 75% del nivel de 
saturación 

6.0 

Selinided 12 • 14 27 • 35 23 - 38 
Alcalinidad 
Dureza 150 
Dióxido de 
c,arbono 

mgil 

Amoniaco moVl 0.1 
letrero° de NOI  mil 2.0 
Nitrógeno de NO31  5.0 
Ikieforo total 5,0 
Conformes 
fecales 

14111P/100 mi 14, no m4$ de110% 
de lo muestres debe 

ser mor de 43 
Coliformes 
totales 

mg/I .  70, no mas del 10% 
de la muestra debe de 

ser mayor de 230 
Aluminio 
~meco 
Sado 
Cadmio 
Cromo 
hexavelente 
Cromo trivalente 
Cobre 0.005 
Cianuro 
Hierro 
Plomo 0,005 
Silicatos 100 

FUENTE. DIARIO OFICIAL DE LA FEDERZZN. 6 DE NOVIEMBRE DE 1992 
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Notas: 
I. In nivel de esta sustancia se obtuvo de multiplicar la toxicidad aguda reportada por 0.01. 

11. la sumaria presenta persistencia, hioacumulación o riesgo de cáncer, por lo que debe reducirse a un mínimo la exposición 
humana. 

El nivel ha sido extrapolado mediante el empleo de un modelo matemático, por lo que en revisiones posteriore podrá 
ser modificado a valora menos estrictos. 

IV, La alcalinidad natural del cuerpo de agua no debe ser reducida en más de 23% cuando ésta sea menor o iguala 20 mg/I 
no deberán admitirse reducciones inducidas, 

V. El cuerpo de agua debe de estar libre de suntuarias atribuibles a aves residuales u otro& descargas que: 
1. Formen depósitos que cambien adversamente las características límales del agua; 
2.. Costeasen materia flotante como partkulas, aceites u aros :dama que den apariencia desagradable; 
3. Producen color, olor. aabor o turbiedad; o 
4 Propicien vida acuatice Indesable o desagradable. 

VI. Pera riego continuo de los suelos, el agua contendrá como máximo 0.lmg/ de berilio. excepto para el raso de suelos 
alcalina y de textura fina donde se pueden aplicar concentraciones de hasta 0.5mg/l. 

VII. La datos indicada para IIIIC involucran la mezcla de isómeros a.0 y E. 

VIII. La toxicidad aguda para organismos de agua dulce multiplicad& por 0.01 indica que la concentración de clomalquil 
esteres no debe ser mayor a 2,30nig/I. 

. 	. 
IX. La toxicidad aguda para organismos de agua dulce multiplicada por 0.01 indice que la  concentración de Mires del ácido 

(tilico no debe ser superiora 00094 mg/1. 

X. La lakidad aguda pan apilamos de agua morirse multiplicada por 0.01 indica que la concentración de esteres del ácido 
Itálico »oil* ser sea lote e 0.02944 mg/l..  

XI. Pam riego de cultive, temillies'al boro, el agua contendrá como máximo os mg/I  de esta mistando, excepto para otros 
cultivos donde oses peden aplicar comentrariones de huta 3 mg/l. 

XII. La coaceritración promedio de 4 días de esta suotancia, no debe exceder este nivel, más de una vez cada 3 anos. 

XIII. La caliceatmciat promedio de cadmio de 4 dise en 10 no debe Urdir RISS de nasa van cada 3 da el valor 
aimeírlio de litigiabais ecuación: 

Cd (14/1) = 601852*(1n dureza)) —3.490) 

Doten/ mg/1 como C5CO3  

XIV. La concentración promedio de una hora de esta sustancia, no debe exceder este nivel, más de una so cada 1 anos. 

XV. La toxicidad aguda de Clombencenoc multiplicada por 0.01 indica que la concentración de éstos (excepto dulorobencenos) 
no debe ser superior a 0.0020 mg/I para proteger a los organianta de agua dulce 

XVI. Lo toxicidad aguda de clorobencenos para ardamos de agua marina multiplicada por 0.01 indica que la concentración 
de datos (canino dirionabencenos) no daba ser empeña e 000160 mg/l. 

XVII. la concentración promedio de cobre de 4 dial en tagil, no debe exceder mis de una Ve? ceda 3 adra el vio°, 
numérico de la siguiente ecuación, 

Duma mg/I como CaCo3 
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Cu (µg/1) = e((0.13545*(In dureza)). 1 465) 

Dureza = mg/I tonto CaCo3 

XVIII. Los organismos no deben exceder de 2(b como número más probable en 100 mililitros (NAZI'/100 ml) en agua dulce 
o marina, y no más del 101,  de  las muestras mensuales deberá exceder de 400 NNIP/100 ml. 

XIX. Los sólidos suspendidos (incluyendo sedimentablcs) en combinación con el color, no deben reducir la protundidad del 
nivel de compensación de la luz para la actividad folosinlética en más de 10% a partir del valor natural. 

XX. este nivel considera el uso del agua bajo condiciones rriedias dé textura del suelo, velocidad de inlibracitSn, drenaje, 
lámina de riego empleada, clima y tolerando de los cultivos a las sales. Desviaciones considerables del valor Medio de estas variables 
pueden hacer inseguro el uso de esta agua. 

XXI. La toxicidad aguda de dicloroetilenos para organismos de agua dulce multiplicada por 0.01 indica que su concentración 
no debe ser superiora 0,110 mg/1.. 

XXII la toxicidad aguda de dicloroetilenos para organismos de agua marina multiplicada por 0.01 indica que su concentración 
no debe ser superior a 2,24 mgII. 

XXIII. La toxicidad aguda de dinitrotoluenos para organismos de agua dulce multiplicada por 0.01 indica que su concentración 
no debe ser superior a 0.0033 mg/I. 

XXIV. La toxicidad aguda de din molimos para organismos de agua marina multiplicada por 001 indica que su concentración 
no debe ser superiora 0.00.59 mg/I. 

XXV. Los fosfatos totales, medidos como fósforo. no deberán exceder de 0.05 mg/I. Vos influentes a lagos o embalses ni de 
0.023 mg/I dentro del lago o embalse, para prevenir el deurrollo de especies biológitati Inckleables y para como-dar la eutroficación 
acelerada. 

Para el caso de dos y arroyos, se perMillr411,«InelliiradOnel de;basté al mg/i• 

XXVI. la concentración Miel de gama Mambos no debe ser superior a 1.1 veces al valor de saturación de laircondicionet 
hidrostáricas y atmosféricas prevaknies. 

XXVII, 
 1

4  SoOceffirilke flomedio de níquel 	4 las en OPA LID debe oxelder uiás 4c11$» nereida ItCs,añoz el valor 
Mandria* di aliManie 

Nl (09/1) = «0.114.0•On duré/0)-1.1640 

Dureza Mg como CaCO3  

XXVIII. La laskidad aguda de P2-nitrosamints para organismos de agua 
dulce multiplicada por 0.01 indica que su concentración no debe ser superior a 00383 mg/1. 

XXIX, la toxicidad aguda de N.niriosaminas para organismos de agua'marina multiplicada por 001 indica que su concentración 
no debe ser maperior a33 mg/I. 

XXX. Para oxigeno disimilo. los niveles establecidos deben considerarse como mínimos. 

XXXI. Pera el potencial de hidrógeno (pf I), los nivele* establecidos deben considerarse como mínimo* y nulairnors 

xxxii, No  praJrá haber variaciones mayores a 02 unidades de p11. tomando como base et valor natural estacional. 

XXXIII. la concentración de plata en ay„/I no debe exceder del valor 
numérico dado porta siguiente ecuación: 
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Ag (µg/i) = 00.720*(1n duren))-6.52) 

XXXIV. La concentración promedio de plomo de 4 días en itg/I no debe exceder más de una vez cada 3 años el valor 
nemerico de la siguiente ecuación: 

Pb (ogli) = 
((1.273.(In duren))-4.705) 

Dureza mg/I como CaCO3  

XXXV. La cooesatrecióst de sólidos disueltas que so tiem efectos 'ochos en nimpin cultivo ea de 500 nig/I, en cultivos 
masiblea os de entre 500 y 1000 risg/I en mucha combas que requieren de n'anejo especial es de entre ICOD y 2000 mg/I y para cultivo« 
de piratea tolerantes en suelo& permeablea es de entre 2000 y 5000 ir4/1, requiriendo de un manejo especial. 

Por otea parte, para la cosecha de frutas sensibks, le Ruda de Absorción de Sodio (RAS) debe ser menor o igual que 4 y 
pera tornees el RAS poded estar entre 8 y 111. 

XXXVI. La concentración promedio de zinc de 4 día+ en 	no debe exceder mei de una Ve?, cada 3 ellos el valor 
MaléfiCID de Id diplome ecuación: 

Zn (1117/4 •11- ."73•0"direfil»-103e04)  

Dunas • su4/1) como CACO' 

Pass le iategodoción da las baldea dalunaies u 'operé ea cuenta que: • 

a) Loe aluslee asá. nforiskis e ~de espia; 	 , • 
b) Le eusestie de data sobre pardearon y suelsecies pata ciegos sial obedece a que *I *bel corraspoedisete no ha sido 
JMeminalo 
e) Fe los cera ea que la colemos de Sido:atm o sestalisia, o bien, ea les que;se  eelablelea 194 niveles  *Pereces un número 
romano, deber* maullaras la sois cosseepsadisast. 

é) Cesado le entenada al ntialeM mamo se stinseatts ea la coloide sonaspoidisista aI peráfibair0 o augurio, se''  
giban/Led que la mieles ae aplica a lado k abulia cornessoidianles al parésestro o sudalicie da quo se trete. Cuando dicha 
referencia aparezca ea Mallyliera os!e coludied, se emeadssd su isplicacide libada a sao nivel en especifico 
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2.2 NORMATIVIDAD A NIVEL INTERNACIONAL 

En Estados Unidos por decreto presidencial Nixon crea la Environmental Protection 

Agency (EPA) con el objeto de coordinar todas las actividades del control de la 

contaminación a nivel Federal, en 1972 se publicó la primer Legislación Federal que 

afectaba el tratamiento de agua residual, esto fué responsabilidada de la National Pollutant 

Discharge Elimination System (NPDES). la cual permitía al Gobierno Federal la obtención 

de los datos necesarios para determinar la magnitud del problema de contaminación de 

agua residual y ser reportados a la EPA. 

Debido a que la EPA fué creada bajo decreto presidencial en la década de los 70's esta 

adquiere ta responsabilidad completa sobre el control de la contaminación, en 1977 emite 

una serle de regulaciones federales para controlar todas las actividades de contaminación 

en agua residual. En Enero de 1981, el Presidente Reagan revierte la tendencia del control 

que tenla la EPA a nivel Federal y., son creadas oficinas estatales, las cuales son 

actualmente las encargadas de Controlar y regular las actividades de contaminación. 

A nivel federal la NPDES a emitido una serie de normas para los diferentes tipos de 

industrias. Como se menciono anteriormente las oficinas estatales son las encargadas de 

controlar y regular a las Industrias que se encuentran dentro de su juridicción tomando 

como base la normatividad a nivel federal y ademas tienen la autoridad de anexar 

parámetros que pudieran afectar el equlibrio ecológico En el Código Federal de 

Regulaciones de EU (Code of Federal Regulations, CFR), N° 4Q partes 400 a 424 se 

encuentran las tablas con los limites máximos permisibles. 

El Código Federal de Regulaciones de EU (Code of Federal Regulations, CFR), publica 

los métodos de prueba que se deben utilizar a nivel federal para la determinación de 

contaminantes, ver tabla 2 4 
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PARÁMETROS 

Y 

UNIDADES 

. REFERENCIA (i METODO Y PAGINA) 

METODO EPA (1) 

( pagina) 

METODOS' 

ESTANDAR 

15a. ED 

USOS.;,  

(2) 

Bacteria 

1.Coliformes fecales ( número 

por 100 ml) 

MPN , tubo '5 , dilución 3, o filtración 

en membrana( MF ), un paso. ' 

132 = '908 C 

2.Colitorrnes fecales en presen,' 

cm de cloro( número 1100 MI ) 

MPN , tubo 5 , dilución 3, o MF, un 

paso 

 124 , 909 8 0050.77 

.. 	, 	,. 	, 	..‘ 	: 	• 	'  
3 Coliformea totales ( número 	. . 

por 10011.1 )   

MPN . tubo 5 , dilución 3, o MF, uno 

o dos pesos. 

114 908 A 

4.Coliformes totales 'en presen- MPN . tubo 5 . dilución 	o MF, con 108 909 A B 0025.77 

cia de cloro ( número / 10Q ml ) enriquecimiento, 114 908 A 

5.Fecales straptococus ( número : MPN , tubo 5 , dilución 	o MF. o 111 909 ( A + A.5c ) 

por 100 ml) cuenta en placa. 139 910 Á 

138- 910 8  8 0055-77 

/ 
143 910 C 

FUENTE:CFR, CAPITULO 40, PARTE 100, 1 JULIO DE 19111 

(*)»areamoaissi ferivitais for McaltalnatheEn1.1101f401, Wilif 4.11d Weale,,IET,EPA41904171017, US EPA 

("I &mem, P E„sl el, ;4111ida for Coi•Pa1end A/1111)110, 4411iiiii011eitiillNi 01/16,1~01 Slifflpiet, 'Gsolopical Survey. , 	. .  
Technsavars or Weter•Reeources Invedierlons, Beat e, Chapes 4, laleenksiy AnYfeie,.1S/7 



PARÁMETROS 

Y 

UNIDADES 

REFERENCIA ( O MÉTODO Y PAGINA) • 

EPA 

1974 

(*) 	• 

MÉTODOS 

ESTÁNDAR 

: 	16th ed. 

ASTM USGS 
(..) 

!Acidez como CaCO3 mg/I, electrométrico y punto final 

de fenoftaleina. 

2.A alcalinidad como CaCO3 mg/lt, alectrométrico o titu- 

lacion:colorimetrica a ph.4,5, manual o automatizada. 

3,AluMinkilotal mgii,digestión seguida por 

' AA aspiración directa.  

• AA horno de grafito 

4.Amonieco ( corno N ) mg/I, destilación manual a ph de • 
9.5 seguida por. 

• Nessenzation 

' Taraban 

• Electrodo 	. 

• Phenate automatizado. 
. 	.- 	.. 	., 

&Antimonio total mg/I, pigestión seguida por : .. 	,   
' AA espiración directa` 

• AA horno de grafito 

e.Arsoinico total mg11, digestión seguida por 

' AAhidruros. 

• AA hornode grafito 
- 	• 

• Colortmetrico.  

7,8eno total mg/l. digestión seguida por 

• AA espiración directa 

* AA horno de grafito 

&Berilio total mg/);digestión seguida por 

• AA espiración directa. 

' AA horno de grafito 

- 305,1 

310,1 

310,2 

202,1 

202,2 

350,2 • 

350,2 

350,3 

350.1 

204,1 

204,2 

206,3 

206,2 

206,4 

208,1 

208.2 

210,1 

210.2 

402 ( 4.0 ) 

• 403 

303C 

 304 • 

• 41713D 
.. 	, 	:., 	• 
• :. 4170 

417E ó F  . 	.... 
417 G 

303A 

304 

303E • 

304 

• 3078 	• 

303C 

' 304 

303C 

304 

1067-82( E ) 

0 1067-82( B ) 

1426-79) A ) . 	. 

, 
D 14215-79( D 1 

D 1426-79( C ) 

D2972-84 (8 ) 

D2972-84( A) 

D3845-84( A) 

:.  

1-1030-84 

1-2030-84 

1.3051-85 

1-3520-84 

1-4532-84' 

1-3062-84 

1-3060-84 

1-3084-85 

I.3095-85 

FUENTE CFR. CAPITULO 40, PARTE 100.1 JULIO DE 1991 
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PARÁMETROS 

Y 

UNIDADES 

REFERENCIA (a MÉTODO Y PÁGINA ) 

EPA 

1974 
(") 

METODOS 

ESTÁNDAR 

16th ed. 

ASTM USGS 

 (") 

9.Demanda Bioquímica de Oxigeno( 080) mg/I 405,1 507 1-1578.78 

10 Boro total mg/1, colorimétrlco. 212:3 404 A 1.3112-85 

11.13romo mg/11, volumétrico 320,1 D1248-82C 1-1126-84 

12CadmIo total mgd, digestión seguida por 

• AA aspiración directa: 213,1 303 A ó B D3557.84(A613) 1-3135-85 

• AA horno de grafito  213,2 304 1.3136-85 

' Colorimitricio. 31013 

13.Celcio total mg/I, digestión seguida por 
_ 

• M aspiración directa, 215,1 303 A D511.84( B) 1-3152-85 

*Volumétrico. 215,2 311 C ' 0511.84(A ) 

14. Demanda de áxigeno bioquímico carbonoso 507 ( 5 e.6 ) 

(CROO) mg/I 
. 	 , 	. 

15. Demanda Oulmica de Oxigeno) COD 1 mg/1 

• Volumétrico 410,1 508 A 01252-83 1.3560-84 

• Espectrofotometrla 410.4 1-3561-84 . 	, 
16,Cloruro mg/1 

• Volumétrico( nitrato de plata o de mercurio ) 325,3 407 A-B 0512.81( A-B) 1-1183-84 

• ColoriMétricio, 325,2 407 D 1-2167-84 	, 

17.Cloro-totL residual mg/l• 330,1 408 C 01263.76A 

14. Cromo VI disuelto mg11 218,4 303 a 1.1230-84 

19. CroMo1otal mg11.-digestión seguida por 

• Mespiración directa. 218,1 303 A 01687-84( D) 1-3236-85 

• AA extracción 218,3 303 S 

• AA horno de grafito 218,2 304 

20. Cobalto total mg/I, digestión seguida por 

e AA aspiración (»teta. 219,1  303 A ó El 03558-84(Aó8) 1-3239-85 

AA homo dAgnifito 219,2 '.304 
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14QMPIATIVIPAD- 

-7.-, 	-'".,: -4,FM 13MPTF1°I•.-  ' "i 
- 	'- 	 , 

UNIDADES .,. . 	1 

REFERENCIA t'O MÉTODO Y PAG NA ) 

EPA 

1974 

(*) 

METODOS 

ESTÁNDAR" 

16th ed. 

ASTM USOS 

(**) 	.' 

21.Colot --- 	- 	- - 

pira : .4.3ci... 

• Coltirlmétrico ( ADMI ) 	' 	I  

• Platino Cobalto 	1
; 

' Elpectromét!lp ,,., .. , 

22. Cob're total mgil, digeetlIn seguiga por . 1  	.I 

* AA qspiraciOn directa, 	• 	' 	 . 

• M líorno de grafito 

23. Clanpro tota:.myl,„destilacIónrnenpal con,  , , 

dicloruro de niagnello s'iodo por:, 	f 	1  

I • VolifmitrIco. 	I 	, 	, 	, 	,,,, 	l 

:,gaufectrofotometrla 	 , 	. ,,,,,, 
. 1 

, 24, Clanbro diapqnible para Floración mgil, , , 	,,,..1 i 

dollción inerigel.lon dIcloruro de magrys  IQ- .. ' 

»atildo por titrIrnéinco eapectrotntomelrla ' " 	' 

25 Fluoruro total ,mpil, deatIlicIón manual tgu Ida por. 

'lEléctrodo 	 l 	.. 	- 	.. 	' 

• Colorimitrico ( ADMI ) 	, 

20 Orq tptil rnpil.di4eltIón aieguida py. 

*AA appiración directa. 	I 	I 	1 

' a  M tno de grillo 	l 	1 	. i  

27. Duna total como carboneto de calcio mpil:.,,, . 
• Colohmétricb automatizado 	 i 

* yoluinetrico,.., . , c, 	i, 	, 	..,,, 	I 

2;3. 11:1‘idlrólenci (‘Iin:Ph'i'Unidades de ph, , 
. 	.. 	. 

	. 	t 

electíOdo auiomatizado, 	. 	' 	, 	I 

' 	'. 	', 	CI:' 	1 . 

110.1 

110,2 

110,3 

,,10„:!, 

220,2 

336,2 . 

335,3 

335,1 

340,2 

340,3 , 

231,2 

231,2 

130,1 

130,2 

150,1 
-. 

i 	1  

. 	, 

204 D 

,,,1  aP4A,,, ,I.. 
2048' 

. 43.,,k4a„ 

304 

412 D 

412 F. •. 

413 C 

,1 „„1,1,3, En,,,,. 

.,„„38.34 ,,,,,, 

304 

314 B . , 

423 
1 

It. 

e. 	11 	. 

, 	.,,,. 

r,)-„  

	

,,Itt, •,,.: 	'.,tttt  
' 

I41088-i44(Dojah....1,327041 

	

.,,,I ,,,, 	•.:, 	.: 	. 	- 

	

, 	'ilk,.. 	- 

D1136.42(A)I• 

", f 

	

, 	i.11‘. 

.1-1293112411>,, ,  

01.17940.4A), ik.'i 

,r 	r; 	, 	.....,, 	,,., 	. 

	

Y.,,.' 	.11 	r 

• n 	it 	; 	;t 	; 

,r.,,,.,,ii",...,...,1, ,, 

	

-.,1;wic 	.i 

	

. 	,  

	

i. 	il 
Dida40,,,  , 

	

...t. 11,. 11,, t;.;,...” 	Z. , . 

01293-84(A) 

• 

,I.1250-84 

•t 	r, 	if' 
. 

i' 

11 

4.1,3300-8J1 

- , 	, 

i 

1 	.1. 	, 

,,I,.. 	, 	' 

1' 	• 	1  

'' 
4 oi 	i, 	i 

,,,, 	.i.. 	. ,.I1,  

„J.:1338-84' 
1 , 

, 	, ,5 	41  
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PARÁMETROS 
	

REFERENCIA (M MÉTODO Y PÁG NA ) 

Y 
	

EPA METODOS 
	

ASTM 
	usos 

UNIDADES 
	

1974 ESTÁNDAR 
	 (h) 

( e) 
	

18th ed, 

29. Iridio total mgll, digestión seguida por 

• AA aspiración directa. 

AA horno de grafito 

30. Hierro total mgll, digestión seguida por 

AA aspiración directa 

AA horno de grafito 

31.Nitrógeno total ideldahl ( como N ) mg/I, digestión y 

destilación seguida por ; 

• Titration. 

• Nesalerization 

•Electrodo >  
•Finito automatizado 

•Digestor semieutomatizado 

•Potenciomdfle 

32. Plomo total m9/1, digestión seguida por 

• AA aSpiración directa. 

' AA horno de grafdo 

33. Magnesio total mal, digestión seguida por. 

• AA aspiración directa 

34. Mangenetio total mg/I, digestión seguida por r' 

• M aspiración directa 

• AA horio de grafito 

38.MarcuiM total 41 

• Vapor frlo, manual. ) 
• Vapor MI automatizado 

 

303 A B 

304 

4170 

417 a 

417E6F 

01088-84(C 6 D ) 

03590.84(A) 

03590-84(A) 

03590-84(A) 

D3890-80) 

03559-84(A66) 

235,1 

235,2 

238,1 

238,2 

351,3 

351,3 

351,3 

351,1 

351,2 

351,4 

239,1 

239,2 

242,1 

243,1 

243,2 

245,1 

245,2 

1-3381-85 

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



EPA METODOS 
	

ASTM 

1974 ESTÁNDAR 

(*) 
	

18th ed.  

248,1 

248,2 

303 C 

304 

249,1 

248,2 

325,1 

353,3 

354,1 

303 A ó B 01686-84(C ó D) 

304 

D992.71 

03007-85( B ) 

D125447 

REFERENCIA (0 MÉTODO Y PAGINA) PARÁMETROS 

Y 

UNIDADES 

38. Molibdeno total mg/I, digestión seguida por 

• AA aspiración directa 

• AA horno de grafito 

37. Nickel total mg/I. digestión 

• AA aspiración directa. 

• AA horno de grafito 

38.Nitrato ( como N) mg/I 

39.Nitrato-Nitrito ( como N) mg/l 

eNitrito ( comóN) mg/I 

41.Gresas y aceites, totales mg/I, extracción 

gravimetrica. 

42, Carbon organico total mg/I; combustión u oxidación, 416,1 

43.Nitroono orgánico( como N) 

NT( Par. 41) - fiamoniecal( Per, 4).  

44•Orto fosfato ( como P ) MI111, 1115.9dlidd Acido 
ascédilco.. 

• AutoMaOsedo 

*Maui 

O6 Oeinio total men, digestiónéeguldi Por: 

AA espiración directa, 
• *A horno de goleo 

46,Cedgeno Disuelto man, por eléctrodo. 

47. Paladio total man, digestión seguida por 

• AA aspiración directa 

'AA horno de grafito 

40'44 i/101: destilación manual, 

**pule per «Mohair(' menuil.', 
FUENTE va diktu o 4o-PARTE 1 JULO DE 10 

413,1 

1,2 

420,2 

366,1 

365,1 

366,2 

226,1 

2212 

3612 

253,1 

253,2 

420,1 

USGS 

(**) 

1.3490-85 

1-3499-88 

1-4545-84 

D267946(A OS) 

424 0 

424 0  

424  0616412(A ) 

303C 

l-1575-78 

01783-80(A ó 8) 



385,1 
365,4 

255,1 
255,2 
	

304 

258,1 
160,3 

1601 

055110  ( ) 1-110044 

REFERENCIA (N MÉTODO Y PÁGINA ) 

49. 'adoro elemental mg/I, por cromatogrefle de gas. 

50. Fosforo total mgll, digestiÓn seguida por 

• Reducción automatizada de Ac. Asco►bico 

• Digestor Sarniautortiatiaado . . 
51. Platino total mga, digestión seguida por 

• AA espiración Ceda 

a  Milonlo de "Oto 
13. Potasio total olgll, digestión testada por : 

• AA espiración directa. 

13. Sólidos totales 	grevimétrico a 103-105 oC : 

14. Sólidos disueltos inga, "'arbitro° a 100 ¡pe. : 
le Maese suspendidos mon grevimétrioo e 103 - 

105 oC con un prelavado. 
N. NOM sedirrionlables migó, ',Métrico 

o vailiondeico 
17. Volatiles roen, gredirn4érloo. 

M. Roda Mal A$1, di♦estbn ~ida por 

' M esgireeién dimea. 
AA heno de grelo 

N. %olio total msa, iligestirla seguida por • 

• AA Mimado directo. 
Perno de grallo 

110. Seis" load mg/ digestión seguida Par 
• AA horno de anglo 

AA hldiuros. 
11. Sellos di suelta mglt, 0.45 micros, filtración seguida por 

• «Modélele 	 I 
lrUEN1rCF11 CAPI TULO 10, PASTE 100,1 Jala DE11111 

EPA METODOS 
	

ASTM 
	

USOS 

1974 ESTÁNDAR 
	 (0.)  

(a) 
	

161h ad. 

t•4600.84 

1-3630.84 

1.375044 
1-1750-84 

160,4 

265,1 
266,2 

267,1 
2137,3 

270,2 
270,3 

370,1 

160,2 

160,5 



PARAMETROS 

Y 

UNIDADES 

REFERENCIA ( O MÉTODO Y PAGINA i 

EPA 

1974 

(*) 

METODOS 

ESTÁNDAR 

16th ed 

ASTM • USOS 

(**) 

42. Plata total mg/l, digestión seguida por, 

' AA aspiración directa. 272,1 303 A o B 1.3720-85 

' AA horno di grafito 272,2 304 

83. Sodio total mg/l, digestión seguda por 
 

• AA espiración directa 273,1 303 A 1-3735.85 

1134 Conductividad eléctrica micro ohms/cm a 25 oC 120,1 205 D1125-82 ( A) 1-1780-84 

85. Sulfato como S03 mgll 	 ' • . 

• gravimétrida  375,3 426 A o 8 D516-82 ( A) 

• turbidimétrica 

le. Sulfuro como s , mg/1. 

* volumétrico. 

375,4 

376,1 427 D 

D516-82 ( E3 

1-3840.84 

• colorimétrico ( azul de motilón° ) 376,2 427 C 

7 Sulfito coMo,1103, mgli, volumétrico. 377,1 423A 01339-84) C ) 

68 Surfactantas mg/l, colorimétrico 425,1 512 ES 02330-821 A 1 

89 Temperatura oC, termométrico. 170,1 212 

O Talio total nto, digestión *aguda por ' .  279,1 303 A 

• M'aspirabión dIrabta. • 
279,2 304 

• AA horno do grafito  

1 fin total mg/I, digestión aguda por 	• 
• AA rtapiración directa. 282,1 303 A 1-3450-74 

• M horno de grafito 282,2 304 

2. Titanio total mg/I, digestión ssgude por 

• directa. 44 aspiración airada. 283,1  303 C 

• M horno de grafito 283,2 304 

73. Turbidez, NTU, Nephslometric. 140,1 214 A D14119-81 

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



PARÁMETROS 

Y 

UNIDADES 

74. Vanadio total mgil, digestión seguida por: 

• AA aspiración directa. 

• M horno de grafito 

75. Zinc total mg/I, digestión *aguda por 

• AA aspiración directa. 

• AA homo de graftto 

• cologimétrico 

REFERENCIA ( *MÉTODO Y PÁGINA ►  

METODOS 

ESTÁNDAR 

16th ed. 

303 C 

304 

303 A o B 

USOS 

(") 

FUENTE: CFR, CAPITULO 40, PARTE 100,1 JULIO DE 1801. 

EPA 

1974 
(1 

286,1 

206,2 

289,1 

289,2 



PARÁMETROS 
	

NÚMERO DE MÉTODO EPA 

HPLC 

Acenafteno 

Acenaftileno 

Acriolfn 

AcrlIonitrilo 

Antraceno 

Benceno 

Bencidina 

Beruoantraceno 

Domo (a) Antraceno 

banzo (a) Pireno 

Banzo (9,19) Perdono 

ósnzo (k) Fluoranteno 

Cloruro de bencllo. 

Binad butIl Relato 

Bis (2 - cloroetokl) metano. 

Bis (2 • cica:ata) *ter. 

Bis (2 • etilhex11) fielato. 

Womodiclorometana: 

kerbeformo 

BrimOrnateno. 

4-Bromotentlfenll *ter 

Tetrecloruro de carbono 

4 ;Cloro - 3 - metlIfenol. 

ICIorobinceno, 

i:IClorostilvinil atar. 

GC 

810 

610 

603 

603 

610 

602 

610 

606 

611 

611 

606 

601 

601 

601 

601 

604 

601, 602 , 

601 

'Aso  

GCIMS 

625, 1625 

625, 1625 

624, 1824 

624, 1824 

625, 1625 

624, 1624 

625, 1625 

625, 1625 

625, 1625 

625, 1625 

625, 1625 

825, 1625 

625, 1825 

625, 1625 

625, 1625 

625, 1625 

624, 1624 

824, 1824 

824, 1624 

625, 1625 

624, 1624 

825, 1825 

624, 1624 

624, 1624 

624, 1624 

610 

FUENTE: CFR, CAPITULO 40 PARTE 100, 1 JULIO DE 1951, 



PARÁMETROS NÚMERO DE MÉTODO EPA 

GC HPLC GC/MS 

801 

601 

612 

604 

611 

610 

810 

601 

601,'602, 612 

601, 002, 812 

601, 602, 612 

624, 1624 

624, 1624 

825, 1625 

625, 1625 

625, 1625 

621 1626 

621 1626 

624, 1624 

624 625 1625 

624, 621 1626 

821.1624, 1825 

625, 1626 

Cloroformo 

Cloromeleno. 

2 - cloroneltaleno 

2 - clorofenol. 

4 • clorofenlIfimileter. 

Cryseno 

Didimo (e,h) Antraceno 

Dibromoclorometano 

1,2 - diclorobenceno. 

1,3 • dlclorobenceno. 

1,4 • diclorobenceno. 

Diciobencidine 

Diolorodiflorometeno 

1,1 - dlcloroeteno. 

1,2 - diclotoeleno 

1,1 - dIcloroetenci. 

Trans • 1,2 dIcloroeteno 

2,4 - dIclorofeeol. 

1,2 - diclonspropéno. 

Cis - 1,3 • dIcloropropeno. 

Trans - 1,3 - dicloropropeno. 

Dlehifiada 
2 4 - dinietittenol. 

Dirrie01ftelato. 

Di-n-butilfteleto. 

11/ -n-ostlIfteleto 

624, 1624 

624, 1624 

624, 1024 

624, 1624 

625, 1025 

624, 1624 

624, 1624 

824, 1624 

825, 1825 

825, 1626 

625, 1625 

625, 1625 

.025, 1625 

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



PARÁMETROS NÚMERO DE MÉTODO EPA 

HPLC GC GC/MS 

604 

809 

609 

625, 1625 

625, 1825 

625, 1625 

2,4 - dInitrolenol. 

2,4 - dinitrotolueno. 

2,8 - dinitrotoluono. 

Eplcloridion 

EtIlbencono. 

Fluoranteno 

Romo 

Hoioclorobonceno. 

Hinurclorobutodlono. 

Hisoolorocicl000ntodiono• 

Hoteclorootono. 

'dono (1,2,3 - cd) Piren° 

lOOtoropo 

824, 1624 

625, 1625 

625, 1625 

025, 1625 

825,,1825 

825, 1625 

825, 1825 

825, 1825 

625, 1825 

624, 1824 

625, 1625 

025, 1825 

625, 1825 

825,.1625 

625, 1826 

625, 1625 

825,`1825 

625, 1825 

025, 1825 

625 

625 

825 

Cloruro de moillono: 

- Motu - 4,8 - diniirolonol. 

Malicien°. 

Nitrobsocano. 

2 - nitrofonol, 

4 - nItrolonol. 

N - nitroiodloloblomlno ,  

- nitrosodi- prooloinioo, 

N - nitroiodirenilamlno. • 

2,2 - o*ibia 11-cloropropanol. 

POR - 1018.  

PCB -1221: 

PCO -1232.`',  

602 

610 

610 

812 

812 

612 

612 

610 
609 

601 

604 

810 

699 

604 

604 
607 

607 

807 

611 

808 

608 

FUENTE: CFR, CAPITULO 40, PARTE 100,1 JULIO DE 1191. 



PARÁMETROS NUMERO DE MÉTODO EPA 

  

GC 
	

GC/MS 
	

HPLC 

PCB • 1242 

PCB -1248 

PCB -1264 

PCB -1280 

Pentsclorolenol. 

Foonintreno. 

Fino! 

piorno. 

2 3.7 8 • Tetraolorodlbenzo P - dioxin 

- Tetreclorostano 

Talrecloweteno. 

Tolmo 

1,2,4 • Triclorobenceno. 

1,1,1 - Triclomisno, 

1,1,2, - Tricloratino. 

Tricloroetero 

Triclomfluororneteno. 

2,4,6 - TrIclorofenol. 

Cloruro de Vinilo 

625 

625 

625 

625 

825, 1625 

825, 1825 

625, 1625 

626, 1825 

813 

624, 1824 

824, 1624 

624, 1024 

824, 1824 

824, 1824 

024, 1824 

824, 1624 

624 

625, 1825 

824, 1824 

(11 Us EPA liesleods for Clieseeel Ancleis qf Vileat *PIS Mime 1979 

11~1~ ol 	414111  Aseigigion « "Mi ~Wel Clumds' Momee meteme I 491 

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

NORMATIVIDAP 



Los métodos de prueba que se consideraron en la realización de este trabajo publicados 

en Estados Unidos son: 

EPA 413.1 "DETERMINACION DE GRASAS Y ACEITES", 

EPA 410.4 ''DETERMINACION DE LA DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO", 

EPA 3502 "DETERMINACION DE NITROGENO AMONIACAL" 

STANDARD METHODS MITQICION (SM 1 Elth) 5520, "DETERMINACION DE 

GRASAS Y ACEITES" 

SM 181h 5220, "DETERMINACION DE LA DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO" 

ieth 450044113  B-E, "DETERMINACION DE NITROGENO AMONIACAL" 

Estos métodos se encuentran en el apéndice 

NORMATIVIDAD • 	 45 



TIPOS DE PROCESOS DE TRATAMIENTOS 
DE AGUA RESIDUAL 



PROCESOS DE TRATAMIENTO DE AGUA 

Independientemente de su origen, el agua una vez usada, y transformada en agua residual 

es vertida a los sistemas de drenaje y colección para ser finalmente descargada en algún 

río u otro cuerpo receptor. Donde al entrar en contacto con factores físicos, químicos y 

biológicos propios del receptor empieza a sufrir una serie de transformaciones 

independientes de la actividad humana, que dieron como resultado final, hasta hace 

relativamente poco tiempo, su purificación natural. Este fenómeno es conocido como 

autopurificación de las corrientes y es el resultado de la acción conjunta de fenómenos 

físicos, químicos y biológicos. 

No obstante, esta capacidad de autopurificación tienen un límite por encima del cual el 

cuerpo receptor ya no recupera sus condiciones originales, lo que da lugar a la 

contaminación; resultado de la gran cantidad de contaminantes que se agregan al agua y 

que transforman, paulatinamente los ríos en drenaje a cielo abierto. 

Como alternativa para resolver dichos problemas y eliminar del agua los contaminantes se 

idearon, a principios de siglo, operaciones y procesos cuya característica fundamental es 

acelerar los procesos naturales. 

Los contaminantes presentes pueden eliminarse por medios físicos, químicos y biológicos, 

como procesos unitarios o en conjunto, según les diversas combinaciones. El objetivo 

principal es el de quitarles contaminantes hasta tenerlas dentro de cierto. limites que se 

consideran seguros para su posterior descarga Los parámetros y sus limites van a 

depender del tipo de proceso de donde provenga el agua. Así por ejemplo se enlistan a 

continuación una serie de tratamientos y el parámetro que se estaría removiendo 

TIPOS CE PROCESOS DE TRATAMIENTOS DE AGUA RESIDUAL 
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PARÁMETRO REMOVIDO TIPO DE 

TRATAMIENTO 

Desbaste 
Mezclado 

Sólidos en suspensión 
Sólidos en suspensión 
DOO 
SAAM 
Sólidos disueltos 
Sólidos en suspensión 
DOO 
Sólidos sedimentebles 
Sólidos en ~pensión 
Melada organice biodegradable 
080 
080 
Sólidos orgánicos sediffIrgabbil 

Floculación 



PRETRATAMIENTOS 

Ardes de un tratamiento propiamente dicho, las aguas se someten generalmente a un 

pretratamiento que comprende un cierto número de operaciones físicas o mecánicas. 

Tiene por objeto separar del agua la mayor cantidad posible de las materias que, por su 

naturaleza crearían problemas en los tratamientos posteriores. 



- Flotación 
• Neutralización 
- Filtración 

Su principal objetivo es la de reducir las concentraciones de materia orgánica disuelta y,  

coloidal que no se eliminaron en el tratamiento primario 

Ge 	 aguas reekkelas neralment e el tratamiento tenlario 	
pesados ihóp no, !/5,1  ro rne  floentro 

de 
 les a la 

 Ese 
propóleos «Ped1/441 Ir" 	eliminación d•l 

aloe químicos >40 tipo de trailatii‘ lnverU tt oiliStod911 
Más comun.s de encuentran: 



- Ultrafiltración 

- Osmosis Inversa 

- Membrana de Diálisis 

- Cloración y Ozonización 

Otros procesos de renovación terciaria de aguas residuales tales como la destilación, la 

extraclón por solventes y la separación por espuma tienen aplicaciones específicas. 

PARAMETROS INDICATIVOS DE LA CALIDAD DEL AGUA 

En el PLAN MAESTRO DE TRATAMIENTO Y REUSO DEL AGUA de la DIRECCION 

GENERAL. DE CONSTRUCCION Y OPERACION HIDRAULICA, publicado en 1981, uno 

de los principales objetivos a largo plazo es que le mayor parte del aguo que te utiliza en 

las industria sea agua tratada. Tal tratamiento puede ser muy simple o relativamente 

complejo, pero en muchos casos tiene une justificación técnica o económica, Adualmente 

se esta utilizando agua potable en muchos procesos que no requieren de este tipo de 

calidad del agua, los elluenbe de las plantas industriales presentan caracteristicas en 

algunos casos muy diferentes a la del agua de entrada, esto se manifiesta claramente 

cuando aparecen manchas de aceite, espuma, residuos flotantes o cuando existe une 

turbiedad muy acentuada. Por otra parte quizá solamente se manifieste a través de una 

disminución o alleracich de la vida acuática, de la variación del sabor de la corriente 

receptora o de altas concentraciones de sustancias químicas de toxicidad relativa. Se 

pone mayor atención cuando se deteriora la calidad del agua por vertimiento de líquidos 

industriales resultando inadecuada para servir como abastecimiento de agua potable, 

como medios de vida pera los peces y la vida salvaje, pare la agricultura y usos 

recreativos, etc. 



Ha sido difícil establecer criterios y patrones de control a todos los casos por que existe 

una localización muy variada de las plantas, por que las fuentes de agua son también muy 

diferentes, así como los procesos y las necesidades de establecer un determinado tipo de 

control. 

Los contaminantes atribuibles directamente a los procesos industriales pueden dividirse en 

Físicos, Químicos y Radiactivos. Los criterios y los patrones normales para el control de la 

contaminación basados en las recomendaciones del Commitee On Water Quality Criterio, 

que actúa através de sus subcomités, pueden ser examinados descomponiendo estos 

grandes tipos de contaminantes en los componentes más importantes que los Integran, 



Cromo 

Cobre 

Fierro 

Plomo 

Manganeso 

Fósforo 

Selenio 

Zinc 

Nitratos y Nitritos 

Sulfatos y Sulfitos 

Cianuros 

Sólidos suspendidos (totales y volátiles) 

Sólidos totales (totales y volátiles) 

Sólidos sadirnentables 

-CONTAMINANTES ()MICOS ORGANICOS 

- 	Extractadas en cloroformo 

Sustancias activas sl SAJI de ~fileno 

Aceites y Grasas 

Peetiddas y Herbicidas 

Demanda Química de Oxígeno 

Demande tikák/Q1C4 de Oxígeno 
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Los métodos de análisis para cada uno de los parámetros listados anteriormente se 

encuentran bien establecidos tanto en México como en Estados Unidos como se vio en el 

capítulo 2. Se han desarrollado instrumentos analiticos cada vez mejores con los cuales se 

pueden determinar estos parámetros. 

Desde el punto de vista de contaminación se tendrían que analizar todos los parámetros, 

sin embargo, un análisis completo que comprenda todos estos sería muy costoso y en 

algunos casos innecesario, por ejemplo: una industria alimenticia tendría en sus efiuentes 

prácticamente la misma cantidad de metales pesados que el agua de suministro, por lo 

tanto, es innecesario realizar estos análisis. En fornia general en la mayoría de las 

industrias tanto para regulacion como para control de sus plantas de tratamiento se tienen 

que conocer los siguientes parámetros: off, materia orgánica (000 y D80), nutrientes 

(Nitrógeno y Fósforo), materia sedimentable (S. Sed.), suspendida (Sol. Susp ) en 

solución (Sol. Disueltos) y flotante (Grasas y aceites) Esto no quiere decir que los demas 

parámetros no sean importantes, sin embargo, hay que analizar cada industria y analizar 

loe parámetros que nos puedan proporcionar información util. Considerando lo anterior '.y 

analizando información proporcionada por diversos proveedores (HACH Y TECATOR) en 

la cual mencionan que sus equipos estan en espera de ser autorizados por le EPA pera, el 

análisis de DOO (HACH), NITROGENO AMONIACAL Y GRASAS Y ACEITES 

(TECATOR), se decidió en el Laboratorio Central adquirir estos equipos pare probar y 

montar les técnicas analíticas y que se tuviera un respaldo técnico y económico. 

continuación en forma general se menciona la importancia de estos parámetros: 

.000, Este perámetro mide en forma indirecta la cantidad de materia orgánica total que 

se encuentra en la muestra en términos de la cantidad de oxigeno necesario 

Pana la oxidación a CO2 y H20. No se puede diferenciar o definir el tipo o tipos 

de sustancias orgánicas ya que todas son medidas en conjunto. 

TIPOS DE PROCESOS DE. TRATAMIENTOS DE AGUA RESIDUAL 
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- GRASAS Y ACEITES. La recomendación de que no haya aceite ni grasa en las aguas 

de suministro público se apoya en que incluso cantidades mínimas de estas 

sustancias comunican al agua un olor y un sabor desagradable, dejan marcas 

de suciedad en las instalaciones del tratamiento del agua, en las piscinas, en 

los depósitos de agua, en los embalses, etc. Por otra parte, los aceites 

recubren los filamentos de las branquias de los peces, produciéndoles asfixia 

aún en bajas concentraciones. Algunos aceites crudos contienen sustancias 

que son solubles en agua y que resultan altamente tóxicas para los peces. 

Estos también pueden recubrir a las algas y causar su muerte, haciendo lo 

mismo con el plactón y los organismos que viven en los fondos marinos. Las 

películas de aceite pueden dificultar la aereación y la fotosíntesis y destruir la 

vida de los insectos acuáticos. Cangrejos de un, peso de 35 a 38 g mueren en 

un plazo de 18 a 60 hrs. cuando se producen concentraciones de aceite de 5 a 

50 mall, algo parecido ocurra en otros organismos acuáticos pequeño& 

El aceite es tóxico, especiglmente para los 00(00 y otras especies de vida 

acuática; corta la postura de los huevos y la incubación de los mismos e 

incluso destruye los compuestos normales que facilitan la impermeabilidad al 

agua de las plumas y la piel. 

Los efectos de la contaminación del aceite se deben en gran medida a los 

residuos procedentes de las refinerías, de la lubricación de la maquinaria de 

las plantas inckistriales, los procesos de transformación del sebo, las 

gasolineras, etc. 

- NITROGENO MONACAL. El amoniaco es un subproducto de muchos procesos 

industriales, se prodUce en grandes cantidades en la destilación de carbon 

pera obtener gas, coque y otros compuestos utilizados en le fabricación de 

sustancias quimicas que intervienen en los procesos típicos de las industries 
textil y química En dichos procesos se prOcura recuperar la mayor parte del 

amoníaco contenida en el agua residual que resulta de estos procesos y se 

TIPOS DE PROCESOS DE TRATAMIENTOS DE AGUA RESIDUAL 



eleva hasta valores mayores de 1 mg/I de NH3. Los productos residuales 

consisten principalmente en amoníaco no combinado, en cianuro, en sales de 

tiocianato y en compuestos aromáticos. 

Es posible reducir en forma eficaz el amoniaco mediante tratamientos 

biológicos, las concentraciones más bajas pueden ser descargadas en un 

planta de tratamiento secundario donde se consuma el amoníaco en el proceso 

biológico; en los casos en los que no existe suficiente sustancia nutritiva puede 

ser necesario fósforo para conseguir una reducción efectiva del amoníaco, 

El criterio permisible que impera respecto de la cantidad de amoniaco que 

puede contener el agua potable se ha estimado en 0.5 mg/I. El criterio 

deseable es el de que contenga menos de 0.01mg/I. Una cantidad excesiva de 

amoníaco exige la utilización de una mayor cantidad de cloro si se; quiere 

conseguir una depuración eficaz. 

La vida acuática expuesta a niveles de 1 mgll de amoniaco puede extinguirse 

por asfixia debido a la escasez de oxigéno en la sangre. 

El objetivo del muestreo es colectar un. pequeña porción de material para ser 

traniponadi y manipulada COMIlliellielyMiltil en él laboratorio, Esta porción de material 
(muestra) deberá ser rtifiresentetiva del sitio a  rtsieStrear. Cabe mencionar que el 
muestreo tienoUna gran imponencia con reepectO.alos resultados obtenidos de una »rifa 
de análisis realizados a une muestra; ya que si i,tgune de las actiVidedes del muestreo 
(recolección, preservación y traslado) no se realiza correctamente, ningún análisis 

efectuado tendrá validez alguna. 
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La presentación tiene la función de retardar los cambios químicos y biológicos en la 

muestra desde la toma hasta el análisis en el laboratorio. 

En el caso de Nitrógeno Amoniacal y DQO se colectan en un recipiente de plástico de 250 

ml y se les adiciona 0.2 ml de ácido sulfúrico concentrado con el objeto de bajar el pH a 2 o 

menor. 

Para la determinación de grasas y aceites la muestra se debe recolectar en recipientes de 

vidrio de boca ancha y tipa de teflon, evitando el derramamiento en las paredes del 

recipiente. Es muy importante cuidar que la muestra sea representativa, ya que las 

características de las grasas y aceites es agruparse en las superficies de los cuerpos de 

agua formando natas. En caso de grasas y aceitas 'flotantes, la muestra se toma 

únicamente de la película superficial del agua y en aceites comisionados, la muestra se 

toma de 20 a 30 cm, Colectar un litro de muestra y adicionar 5 ml de ácido clorhídrico para 

preservar la muestre 

LIG muestras rieles (muestras de agua residual) que se analizaron para los tres 

primara; fueron tomadas en varios de los canales que se encuentran en la Ciudad de 

Méldoo (Gran canal, Canal de Chala, etc.) y en diferentes puntos, por lo tanto, las 

musitas reales que se corrieron no corresponden a una sola muestra ni a un sitio de 

muestreo en articular, el objetivo de realizar estas muestra reales es para comparar los 

resultados obtenidos con los dos métodos (el tradicional y el que se desee implantar) 

Estos dios  ee  olCuanlran  en cada uno de los métodos de los capítulos siguientes, cabe 

aclarar que para los métodoe tradicionales únicamente se presentan los resultados ya que 

son setos loe que actualmente se matizan y corresponden a las Normas Pliexlcana,s 

descritas en M apéndice D. 
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4. DETERMINACIÓN DE DEMANDA QUÍMICA DE OXÍGENO (DQO) 

4.1 ASPECTOS GENERALES 

En la Ciudad de México los contaminantes en aguas residuales son usualmente una me 

zcla compleja de compuestos orgánicos e inorgánicos, siendo generalmente impráctico 

obtener un análisis químico completo de la mayoría de las aguas residuales. 

La demanda química de oxígeno (DQO) es una prueba ampliamente usada como un 

medio de medición de la contaminación orgánica del agua doméstica e industrial. Esta 

prueba permite medir estos materiales contaminantes, en términos de la cantidad total de 

oxigeno requerido para su oxidación a bióxido de carbono y agua. Esto se basa en el 

hecho de que todos los compuestos orgánicos, con algunas excepciones, pueden ser 

oxidados por la acción de 'agentes oxiclantes fuertes' en condiciones ácidas. Cuando el 

agua residual contiene únicamente disponible materia orgánica para alimentación bacterial 

y no materia tóxica, la prueba de DQO proporciona un buen estimado de los valores de la 

demanda bioquímica de oxígeno (1130). 

Existen actualmente dos métodos de análisis cuyo fundamento teórico es el mismo: 

a) Reflujo Abierta En, este método la muestra es colocada en un aparato de 

digestión Frldrich, en el cual los compuestos volátiles tendrían poco contacto con la 

solución digestora ya que estos escaparlan por el refrigerante. 

b) Reflujo Cerrada En este método la muestra es colocada en un tubo con tapón 

de rosca con recubrimiento de teflon,' en este caso los compuestos volátiles estarían mayor 

tiempo en contacto con la solución digestora que el método anterior. 
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Actualmente en el Laboratorio Central se analiza por el método de reflujo abierto, sin 

embargo, se pretendía cambiar al método de reflujo cerrado, por lo tanto se hizo la 

evaluación del método a reflujo cerrado. 

Para muestras de agua residual y agua renovada pueden tenerse dos valores de 000, 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 In de diámetro, obteniéndose para el análisis un liquido sin 

materia suspendida y completamente translúcido. 

4.2. FUNDAMENTO TEÓRICO 

La prueba estándar para la determinación de la DQO utilizando dicromato de potasio es 

ampliamente usada para la estimación de la concentración de materia orgánica en aguas 

residual**. ia'prueba es realizada por calentamiento bajo condiciones de reflujo con un 

exceso conocido de dicromato de potasio (k2Cr201), en presencia de ácido sulfúrico 

(HAN), por un período de dos horas. La materia orgánica en la muestra es oxidada y 

como resultad:), el dicromato es consumido y le coloración amarilla es reemplazada por 

una coloración verde. El sulfato de plata es adicionado como catalizador. 

La reacción involucrada puede ser representada de manera general de la siguiente 

manera: 

A 	a+8c 
CnH2Ob + cCr2072' 8cH+ 	nCO2 + 	 H20 + 2cCr'' 

	
(4.1) 

2 
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Donde: 

2 	a 
- 	n + 
3 	6 	3 

Se mide por titulación el dicromato de potasio remanente o por determinación colorimétrica 

el verde crómico producido. El método de titulación es más exacto,  cuando las muestras 

quedan tutias después de la digestión, pero más laborioso. El método colorimétrico, es 

más rápido, fácil , y en la mayoría de los casos suficientemente preciso y exacto como el 

método de titulación. 

Ciertos iones inorgánicos pueden ser oxidados bajo las condiciones de la prueba 000 y 

pueden ser causa de resultados erróneos. Los cloruros causan la mayoría de los 

problemas debido normalmente a su alta concentración en muchas de las aguas 

residuales. Los cloruros son oxidados por el dicromato de acuerdo a la siguiente ecuación: 

scr + Cr20/ + 14W 	3CI + 2Cr3+  + 7H20 	 (4,2) 

Esta interferencia es prevenida por la adición de sulfato de mercurio (HgSO4) a la mezcla 

procurando tener una proporción de 10:1 de Hg$04: Cf. El Hg2.  se combina con Cf para 

formar domo de mercurio (HgC12), el cual es asendelmente no ionizado. Esto 

corresponde a la siguiente reacción quImica: 

H 	2 Cl 	HgC141 	 (4.3) 

Ciertos compuestos orgánicos, particulanriente ácidos de 840 peso molecular, no son 

oxidados por el dicromato sin la presencia de un cataiizador. Se ha encontrado que los 

iones de plata actúan efectivamente como catalizador. Si la cantidad de HgSO4 adicionada 
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es insuficiente, el exceso de C1' precipita como cloruro de plata (AgCI), conduciendo 

erróneamente a valores bajos para la prueba de DQ0. Esto corresponde ala siguiente 

reacción química: 

	

Ag' + Cl- 	AgCl. 
	

(4..4) 

El sulfato ferroso amoniaca! (Fe(NH4)2(SO4)r6H20) es usado por el método de la titulación. 

Ordinariamente el sulfato ferroso amoniacal se descompone con el tiempo, debido a la 

oxidación con aire, lo que hace necesaria su diaria estandarización. 

El procedimiento recomendado es enfriar la muestra después de fas dos horas de 

digestión con dicromato de potasio, adicionar dos gotas de indicador ferroin y titular con la 

solución estándar del sulfato ferroso amoniacal hasta que se obtiene un color café rojizO. 

El punto final es muy clara El color café rojizo correspondiente al punto final es debido a la 

formación de un complejo del ión ferroso con fenantrolina. La ecuación (4.5) corresponde a 

la oxidación del sulfato ferroso amoniacal por el dicromato: 

Cr207  + 14W + 8Fe2+ 	2CP* + 6Fels  + 7H20 	(4.5) 

La ecuación (4.6) corresponde a la formación del complejo fenantrolina-ion ferroso el cual 

toma lugar luego que todo el dicromato es reducido a Cr>  y por tanto una pequeña adición 

más de sulfato ferroso amoniacal resulta en un exceso del ion hierro II. La reacción 

correspondiente es la siguiente: 

Fe(C1214042)33.  + e" 
	

Fe(Ci2HaN2)32 
	

(4 6) 

Fenantrolina-férrica 
	

Fenantrolina-ferrosa 

	

(azul pálido) 
	

(café rojizo) 
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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 reflujo hasta aproximadamente 7 

horas y entonces permanecen esencialmente constantes, Un tiempo de reflujo práctico 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 rápidas han sido propuestas implicando digestión con dicrornato 

por períodos más cortos de tiempo. En una de estas técnicas, el agua residual es digerida 

con solución de dicromato de potasio-ácido sulfúrico- sulfato de plata a 165 °C por 15 

minutos, la solución es diluida con agua destilada y titulada con sulfato ferroso amoniaca', 
como en el método estándar. En esta prueba, los valores de DQO obtenidos para agua 

doméstica corresponden a aproximadamente el 65% del valor obtenido por el método 

estándar. Para otras aguas residuales, la relación entre el método rápido y el, método 

estándar varia dependiendo de la procedencia del agua residual. 

4.3 MATERIAL Y PROCEDIMIENTO 

A continuación  se 'Mistan loe materiales Y equipo necesario  para llevar a cabo la 
realización de esta técnica. Debe considerarse que la calidad de diChOs materiales puede 

influir en loe datos de precisión, exactitud y limite de detección. 

Material 

- Tubos para reactor MACH (Viales de 16 x 100 mm) 

4Npetu de 2 ml 

- úna bitetide'50 ml 
, 

- Dos bungee automáticas de 25 ml, color ámbar 
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- Un dosificador 

- Tubos de ensaye de 16 x 150 mm, PYREX ó 

• Tubos de ensaye de 22 x 200 mm, PYREX ó P.K. 

- Barras pequeñas para agitación con cubierta de teflon 

- Frasco gotero 

- Soporte universal 

- Pinzas de tres dedos con nuez y pinzas para bureta 

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

Placa de agitación 

Equipo 

- Espectrofotómetro Marca Milton Roy Company, Modelo Spectronic 21 

- Balanza analítica Marca Sarlopus, Modelo A 120 S 

- Reactor pare 000, marca HACH, Modelo 45600. 

Con la siguiente descripción 

El reactor para DOO modelo 45600 es una incubadora de baño seco con 25 orificios que 

proporciona une temperatura de 150°C requerida pera la determinación de la demanda 

química de oxígeno (DOO) Además de los requerimientos pera 000 este modelo 

proporciona el tiempo de reacción asi como ajuste de temperatura En el modo de 

digestión para 000, el switch de temperature es colocado en le posición de 150°C y la 

temperatura es mantenida con + 2°C de diferencia 

En modo de temperatura ajustable (100 - 150 °C), el instrumento puede ser usado para 

digestión de otras muestras que requieren temperatura de incubación (como le 

determinación de nitrógeno de nitratos). Un reloj de dos y media horas esta incorporado 

para aplicaciones donde debe fijarse el tiempo de digestión, cuando esta carecteristica es 
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empleada, al final del tiempo de digestión suena una alarma y el aparato puede o no 

apagarse automáticamente dependiendo del modo en el cual se encuentre el "timar" La 

operación y el mantenimiento de este equipo se describe en el apéndice B. 

Reactivos 

a) Solución digestora estándar de dicromato de potasio 0,0167 M.  

Adicionar a aproximadamente 500 ml de agua destilada 4.913 gramos de dicromato de 

potasio (K2Cr207), grado estándar primario, previamente secado a 103°C por dos horas, 

agregar cuidadosamente 167 ml de ácido sulfúrico concentrado (H2SO4) y 33.3 gramos 

de sulfato de mercurio (HgSO4), disolver, enfriar a temperatura ambiente y aforar a 1000 

ml. 

Para conocer la molaridad exacta del dicromato de potasio, <realizar los siguientes 

cálculos 

(4.7)',  
294.19 x VA 

Donde 

w = Cantidad pesada de K2Cr207, gramos • , 
294.19 = Peso moleculat del K2Cr207 

vA`= volumen de aforación, litro 

M = molaridad del K2Cr207, molesilitro 

b) Solución digestora estándar de dicromato de potasio 0.00167 M. 

Disolver 0.4913 g  de dicromato de potasio 
en 50 

0 ml de agua destilada, previamente 

secado a 103 °C por dos horas, adicionar 33.3 g de HgSO4 y agregar cuidadosamente 
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167 ml de ácido sulfúrico concentrado, enfriar a temperatura ambiente y aforar a 1000 

ml. Calcular la molaridad exacta con la ecuación (4.7) 

C) Solución de ácido sulfúrico•sulfato de plata. 

Adicionar sulfato de plata (AgSO4) grado técnico o reactivo (cristales o polvo) a ácido 

sulfúrico concentrado a razón de 5.5 g Ag2SO4/Kg H2SO4. Dejar reposar por uno o dos 

días para disolver el AgSO4.  

NOTA Para un litro de H2SO4 concentrado pesar 10.12 g de Ag2SO4  y disolver. 

d) Solución indicadora de ferroín. 

Disolver 1.485 gramos de 1,10-fenantrolina monohidratada y 695 mg de sulfato ferroso 

heptahidratado (FeSO4,7H20) en agua destilada y diluir a 100 mi. 

e) Solución estándar de sulfato ferroso amoniacal (SFA) 0.02 N. 

Disolver 7.84 g de sulfato ferroso amoniacal deshidratado (Fe(N144)2(804)161120) en 

aproximadamente 500 ml de agua destilada, adicionar 20 ml de H2S0, concentrado, 

enfriar y aforar a 1000 ml, Estandarizar diariamente con solución de digestión de la 

siguiente manera 

Adicionar a un tubo de 22 x 200 mm, 2 mi de reactivo de digestión con pipeta 

volumétrica, 3 mi de ácido sulfúrico concentrado y 2 ml de agua destilada, entra; el tubo 

a temperatura ambiente, adicionar dos gotas de indicador formai y una pequeña barra 

de agitación y titular sobre una placa de agitación a alta velocidad. 

Normalidad de la solución de sulfato ferroso amoniaca: 

VxMx6 
N$FA  

	

	 (4.8) 
VT 
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Donde: 

V = volumen de reactivo de digestión, ml 

M = Molaridad del K2Cr207  

6 = Equivalente/mol del K2Cr2O7 

VT = Volumen de SFA usado en la titulación, ml 

f) Solución 0,004 N de sulfato ferroso amoniacal. 

Diluir 200 ml de solución estándar de sulfato ferroso amoniacal 0.02 N a 1000 ml. 

g) Ácido sulfámico. 

Requerido solamente si la interferencia de nitritos va a ser eliminada Debido a que las 

concentraciones de nitritos raramente exceden de 1 a 2 mg de N-N0271, la interferencia 

es considerada insignificante y usualmente es ignorada. Para eliminar una interferencia 

significante debida a N-NO2 presenté en el vOlumen de muestra usado, adicionar 10 mg 

de ácido sulfámico por cada mg de N-NO2  presente en la muestra. Adicionarla misma 

cantidad de ácido sulfámico para el testigo. 

h) Solución estándar de hílale° de potasio (en 
Secar BP (HOOCCeH•COOK) a peso constante a 120 °C. Disolver 476.2 mg en agua 

destilada 'y diluir a 1000 ml. El BP tiene una DQO teórica de 1.178 mg 0 / mg, BP en 

esta solución tiene una ;DQO teórica de 560 mg 0/1 Esta soluCión es estable en 

rrhigeración hasta por tres meses en ausencia de desarrollo biológico visible. 

1) Solución digestora estándar de dicromato de potasio 0.0347 Al 

Adicionar'a aproximadamente 500 mi de agua destilada 10,216'gramos de dicromato de 

potasio grado estándar primario, previamente secado a 103°C por dos horas 167 ml de 

ácido sulfúrico concentrado y 33.3 gramos de suilato mercúrico. Disolver, enfriar a 

temperatura ambiente y'aforar a 1000 mi. 
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Procedimiento 

Enseguida se describen el método de titulación y el método colorimétrico para la 

determinación de la demanda química de oxígeno. ,El procedimiento de digestión es 

necesario para ambos casos, con la elección del método de medida final para el análisis. 

El método colorimétrico es el más simple de los dos, pero el método de titulación debe ser 

empleado si hay turbidez después de la digestión . 

Tanto para la 000 total como para la 000 soluble el procedimiento de análisis es el 

mismo. 

Procedimiento de digestión 

Precalentar el reactor en el modo de 150°C aproximadamente 30 minutos antes de 

comenzar la digestión. Colocar el switch de poder en el No. 1, el switch timar en la 

posición de x y al switch de temperatura en el modo de 150°C. 

Agitar_ 	perfectamente_ r muestra (si la muestra no es homogeneizada adecuadamente, 

Pullau:tu:olenerse resultados 	colocar 2 ml (un ml pomo minino) de 

en 	de ensaye (vial) para digestión HACH (Pueden 	 lamuestra  

ensaYe 16s150 mm  PYREX o P.K. con tepón de rosca amblar"  también 

tubos 

 de al 

reactor, o se retiren del mismo, deben manejarse con mucho' Pero  Illiendd. 	

se 

"reduzcan 
tfromeégilesunqi:delostubos HACH) Y adicionar 2 ml de reactivo de digestiónilld yaO Oque1671"fiA más' 

hallo 
de 	muestra, completar a 2 ml con agua destilada Introducir si se 

una
sect:pfridea agregar cuidadosamente 3  ml de  reactivo de'  ácido 

suifúr°4i 

tubos en

un  
diges

tiónSacar 

ácido puede formarse bajo la capa de la solución muestra-reactivo al' de de  

invertir ca.da 

	

	10s.  tubos del baño de agua,  cerrar bien los tubos con los tapones{  
uno varias veces tatildnee  para mezclar perfectamente. El mezclado debe ser perfecto 
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para prevenir calentamiento local en el fondo del tubo y posible reacción explosiva-

Colocar con cuidado los tubos en el bloque digestor y reflujar por dos horas, el reflujo 

comienza cuando el indicador de calentamiento inicia el ciclo encendido-apagado, ajustar 

el switch timar en la posición TIMER y el indicador de tiempo en la posición de 120 

minutos. Después de sonar la alarma indicadora de finalización de la digestión, esperar 

20 minutos, sacar los tubos y colocarlos en una gradilla, enfriar a temperatura ambiente 

(puede emplearse un baño de agua fria). Para la medición final puede emplearse 

cualquiera de los dos. métodos; el método por titulación y el método por colorimetria, 

ambos se describen a continuación. 

a) Medición Final por el Método de Titulación. 

Una vez que los tubos están a temperatura ambiente, después de seguir el 

procedimiento de digestión, quitar los tapones de los tubos y transferir el contenido de 

cada tubo HACH a otro tubo mas grande (22x200 mm), enjuagar el tubo de reacción 

con aproximadamente 2 ó 3 mi de agua destilada Adicionar dos gotas de ferroin y una 

pequeAa barra de agitación magnética cubierta con teflón y agitar sobte una placa de 

agitación mientras se titule con SFA 0,02N. El punto final se denota por el cambio de 

azul verdoso a café rojizo, sin embargo, el azul verdoso puede reaparecer después de 

doi * horas. En cada lote de muestras introducidas al reactor, correr un blanco 

conteniendo los reactivos y un volumen de agua destilada igual al volumen de muestra. 

Cálculos 

(A-13)xNx8x 1000 
DQO como mg-0211- 

mi de muestra 
	 (4,9) 
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A = ml de SFA utilizados para el blanco 

B = ml de SFA utilizados por la muestra 

N = normalidad del SFA 

8 = peso equivalente del oxígeno 

1000 = factor de dilución 

Donde: 

Para muestras en las cuales el valor de 000 sea menor a 20 ppm debe emplearse el 

reactivo de digestión 0.00167 M en lugar del 0.0167 M indicado en el procedimiento de 

digestión y la titulación debe realizarse con sulfato ferroso amoniaca, 0.004 N. Tanto para 

la digestión como para la titulación el procedimiento es el descrito, únicamente cambia la 

concentración del reactivo de digestión y del SFA. 

b) bledickfin Raid por el Método Colorknitrice 

Seguir el procedimiento de digestión indicado anteriormente cambiando únicamente el 

reactivo de digestión por el de 0.0347 M. 

Cuando los tubo« ya estén fríos después de la digestión, invertir varias veces cada tubo 

y permitir que los sólidos suspendidos remanentes se sedimenten, leer la absorbancia a 

600 mm de longitud de onda. 

En el caso de concentraciones de 000 menores de 100 mg/I, se deberé cambiar el 

reactivo de digestión y la lectura espectrofotornátrica se hará a 420 mm de longitud de 

onda (MACH, 1909). 

• Curva de calibración para 000 de 0-1000 ppm 

Preparar los patrones de DQO con biltalato de potasio de la siguiente manera 
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Solución estándar: Secar biftalato de potasio (BP) a peso constante a 120 °C 

Disolver 850 mg en agua destilada y diluir a 1000 ml. Esta solución tiene una DQO teórica 

de 1000 mg 0211, y es estable en refrigeración hasta por tres meses. Numerar matraces de 

100 ml del O al 10 y colocar 10, 20. 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90 y 100 ml de la solución 

estándar, respectivamente, aforar todos los matraces. 

Los matraces O y 10 corresponden al blanco y al estándar sin diluir. Seguir el 

procedimiento de digestión, esperar a que se enfrien los tubos invertir varias veces cada 

tubo y permitir que los sólidos suspendidos remanentes se sedimenten, leer la 

absorbancia a 600 mm de longitud de onda. y completar el cuadro con las absorbancias. 

Realizar un ajuste por mínimos cuadrados de la curva resultante al trazarla, colocando en 

el eje de las abcisas los mg de DQ0/1 y en el, eje de las ordenadas la absorbancia (A). El 

coeficiente de correlación debe ser r =0.9990 como mínimo. 

Cálculos 

A - b 
DI:10 mg/I - 	• Fd 	 (410) 

Don& 

A '= Absorbancia de la muestra 

b = la ordenada al origen de la curve de calibración 

m_= pendiente de la curva de calibración 

Fd = factor de dilución= volumen de atoro/ volumen de muestra, 

Se deberá correr una curva de calibración cada vez que alguno de los reactives sea 

preparado 
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4,4 RESULTADOS 

En el apéndice A aparecen las ecuaciones y definición de cada término empleado a 

continuación. 

• Predeión. 

Para el cálculo de exactitud y precisión del método se preparó una solución estándar de 

Biftalato de Potasio de 560 mgll y se analizó 20 veces, se eligió esta concentración debido 

a que es el promedio de loe valores de las muestras que ingresaron el Laboratorio Central 

durante Ves meses. 

De le Tabla 4.1 se tiene que la desviación estándar para el método de reflujo cerrado, en 

la determinación de la DOO es de 4.79. 

Desviación reierive o Coeficiente de Variación 

De la Tabla 4.1 se tiene: 

4.79 
CV:: 100 x 	 0,86 

557,3 

Erro►  relativo 

En la Tabla 4.1, en la ama columna se presentan los datos de error relativo para cada 

uno de'los valores obtenidos durante esta experimentación. 
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Exactitud 

De acuerdo a los datos presentados en la Tabla 4.1 se tiene el siguiente resultado: 

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

Limite de Confianza 

De'la Tabla 4.1 se tiene: 

LC 95% = 557.3 + 1.96 (4,79) = (547.91 - 566.89) 

Límite de Detección del método 

Una vez cisterminadei la precisión y la exactitud del método el siguiente paso es 

dstemiiner el límite de detección dei método. 

En la Tabla 4.2 se presentan los datos obtenidos cuando se empleo una muestra sintética 

con valor nominal de 5.217 mg/ tomada de ampolletas de la EPA obteniéndose lo 

siguiente: 

5.217 x 3.14 (0.9745) 
L.D,A1 	  - 3.16 mgDQ011 

5.04 
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En las Tablas 4.3, y 4,4 asi como las gráficas 4,1 y 4.2 se muestran los datos para 000 

total y soluble para agua residual, 

Al inicio del procedimiento se mencionaron dos métodos diferentes de cuantificación 

después del proceso de digestión, es por ello que se realizó una curva de calibración, 

cuyos resultados se muestras en la tabla 4.5 y en la gráfica 4.3, en la que se observa el 

componamiento lineal con r = 0.999. 

Factores de Correlación 

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 método de reflujo abierto es el método que se realiza actualmente y el que se 

propone implementar es el de reflujo cerrado. Por ello se realizó una serie de pruebas en 

las cuales se determinó por ambos métodos los valores de DQ0, tanto total como soluble, 

para muestras de agua residual. 
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PROMEDIO ATENIDO 	
S.04 

DESVIACIÓN ESTÁNDAR 

LIMITE DE DETECCIÓN 	
3.1073 
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GRAFICA 4.1 
CORRELÁCION DE DOO TOTAL PARA AGUA RESIDUAL POR 

REFLUJO ABIERTO Y REFLUJO CERRADO 

O 
42 142 242 342 442 542 642 742 

REFLUJO CERRADO (mg/1) 
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GRAFICA 4.3 
DETERMINACION DE 000 POR REFLUJO CERRADO. TECNICA DE 
CtJANTIF1CACION POR COLORIMETRIA (CURVA DE CALIBRACION) 



4,5 ANÁLISIS DE COSTOS 

Se calculó el costo directo de la determinación de DQO por reflujo abierto y por reflujo 

cerrado (actualizados a julio de 1995), considerando los siguientes rubros: 

Reactivos 

r Consumibles 

- Materiales 

- Equipo 

- Mantenimiento 

- Parsonat. 

El cálculo se hizo considerando un lote de 50 muestras por día y se consideró que la mitad 

(25) son 000 total y la otra mitad (25) sor►  DQO soluble; por lo tanto los costos que aqui 

ss mencionan son válidos para 50 determinaciones por dia 

El desglose de los costos para 000 total por ambos métodos se muestran en las 

siguiereis tablas: 

Tabla 4.6 Costos de Reactivo& 

Tabla 4.7. Costos de Materiales 

Tabla 4.8. Cbetoe d' Equipo y Mantenimiento 

Tabla 411 Costos de Personal 

Tabla 4.10. Análisis de Tiempos y Movimiento. 

Tabla 4.11. Costo Total. 
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Para el caso de DQO soluble se tienen las tablas: 

Tabla 4.12 Costos de Reactivos 

Tabla 4.13 Costos de Materiales 

Tabla 4.14 Costos de Equipo y Mantenimiento 

Tabla 4.15 Costos de Personal 

Tabla 4.16 Análisis de Tiempos y Movimientos 

Tabla 4.17 Costo total 

Como puede observarse, el costo directo por lote de 25 determinaciones de DQO total 

por el método de reflujo abierto, asciende a $1,221.41 mientras que el costo directo 

para el mismo lote por reflujo cerrado es de $292.15 Si se considera lo mismo pero 

para DQO soluble los costos directos por reflujo abuierto y reflujo cerrado son de 

$1,491.87 y $408.87, respectivamente. 

La diferencia estriba principalmente por el gasto de reactivos de algunos materiales, 

ya que el método de reflujo cerrado se considera como un micrométoclo precisamente 

por el bajo gasto de reactivos. En cuanto el equipo, actualmente se tiene un costo muy 

semejante para compra y mantenimiento, pero debe notarse que para rol* abierto se 

requieren tres equipos mientras que para el reflujo cerrado sólo requieren un equipo 

de calentamiento. Estos costos no consideran indirectos como son: financiamiento, 

utilidad, gestos por servicios y gastos administrativos en fas Tablao 4,8 y 4,14 no se 

incluye gastos de mantenimiento del reactor HACH por no contar con información real, 

sin embargo ei proveedor estima que sería de $35000 anuales esto incrementaría el 

costo en 0.4%. 

Las bases para realizar la presente evaluación son: una persona con un turno de 8 

horas diarias, 264 días al año y una depreciación lineal de equipo de 5 años. 
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000 TOTAL 
REFLUJO 

NUMERO 
DE 

MUESTRAS 
POR DI 

TOTAL 

TIEMPO DE 
REALEACION 

POR LOTE 
MIN) 

ACIDO SULFURICO 
DICROMATO DE POTASIO 
SULFATO DE MERCURIO 
SULFATO DE PLATA 
SULFATO FERROSO AMONIACAL 
SULFATO FERROSO 
1.10 FENANTROLINA 
*FU/ATO DE POTASIO 
AGUA LIME DE MAT. ORGANICA 

TIEMPO. 
POR 

MUESTRA 
(MIN) 

*MG 

ACIDO SULFURICO 

DICROMATO DE POTASIO 
SULFATO DE MERCURIO 
SULFATO DE PLATA 
SULFATO FERROSO A1/10111ACAL 
SULFATO FERROSO 
1.10 FENANTROLINA 
eirTALATo DE POTASIO 
AGUA LABRE DE MAT OROANICA 

UNIDAD 

119 

o 

9 
9 

9 

0,04 
0,43 
080 
9,94 
0,50 
0,20 
83,91 
0,42 
0,01 

0,04 
0,43 
0,40 
144 
0,90 

020 „  
43,41 
0.42 
0,01 

COSTOI 
LOTE 

30,90 
2,64 
5,00 
6919 
12,28 
0,005 
9,38 
0,004 
32,48 

19E11 
3,47' 
0,10e1 

08I 

1004  

3,11 
0,001 

0,56 

COSTO! 
MUESTRA 

1,22 
0,11 
0,20 
2,80 
0,49 
0,000 
037 

1,30 
4,49 
0,14 
0,004 
0,03 
0,24 
0,03 

0.000 
0,12 

0.000 
0,02 

PRECIO 
UNITARIO 
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1300 TOTAL 

REFLUJO 

MATERIALES PRECIO 

UNITARIO 

COSTO 

LOTE 

COSTO' 

MUESTRA 

MATRAZ 500 ml ENTRADA 24140 

PIPETA VOLUMETRICA 50 ml 

PIPETA VOLUMETRICA 25 ml 

PIPETA VOLUMETRICA 10 ml 

FRASCO GOTERO5:1ml 

SURETA AUTOMATICA MESAR 50 ml 

SURETA AUTOMATICA MASAR 25 ml 

CONDENSADOR DE TIPO FRIEDRICH 

EMBUDO S cm O TALLO A 45 

125 

se 
35 

40 

15 

325,53 

29,15 

18229 

208.33 

1 57 

51,57 

47,27 

127,80 2.450 

30 

neme ENSAYO ce 10050 4110$ft 

Tuso DE ENSAYO DE 22x200 

PIPETA VOLUMETRICA Ce 2 ml 

FILMO GOTERO 50 ml 

'UNITA AUTOMATICA mem 50 ml '  

mute AUTOMATICA MASAR 25 ml 

DOSIFICADOR 

LIARA MAGNETICA 14111 mm 

mem PASONETICA 30 cm JON 

093 

0.24 

see 
2,011 

1.88 

5,10 

001 

ES .11 

4,38 

0,73 

804 
1,57 

51,57 

47,27 
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000 

TOTAL 

REFLUJO 

EQUIPO PRECIO 

UNITARIO 

DEPRECIAC1ON 

ANUAL POR 

5 Anos 

COSTO'  

POR 

LOTE 

COSTO 

POR 

MUESTRA 

MANTENIMIENTO 

COSTO 

ANUAL 

COSTO/ 

LOTE 

COSTO' 

MUESTRA 

PLACA CE CALENTAMIENTO 2400.00 480,00 1.839 0,074 382,17 1 464 0.059 

PLACA DE CALENTAMIENTO 2 400.00 mono 1,839 > 	0,074 382,17 1,4434 = 0,059 

AbERTO PLACA DE CALENTAMIENTO 2400,00 490,00 1,639 0,074 382;11 1,4434 0,059 

SOPORTE UNIVERSAL 50,00 1000 0,038 0,002 • ' . 

TOT11.1. SAS 0,322 4,93. 0,179 

REACTOR DIGESTOR 3.200,00 940,00 2,482 0,090 • 

GIMA«) 111,011TE 1.»"1/1814. sopo 10,00 0,035 0,002 • • • 

PlACADRAOITACJON 1100.00 19000"  0.080 0028 14331 0,549 0.022 

TOTAL 0,1e0 0,121 	_ 0,640 0,022 



15 20 130 le 
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D EL ANALisis 

E 
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REACTIVO 

DE DIGESTIÓN 

(10 mm) 
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AC.  SULFURICO 

SULFATO DE 

PLATA 

(IQ mm) 

MONTAJE CE 

LAS MUESTRAS 

Al EQUIPO 

5mm) 

DIGESTION 

EN EL 

REACTOR 

DESMONTAJE CE .  

LAS MUESTRAS 

T rm) 

ENFRIAMIENTO 

riTuLAcidtv 

REPORTE DE 

RESOL TADOS 

PRECALENTAMIENTO DEL REACTOR.  

REFLUJO ABIERTO (TIEMPO EN MINUTOS) 
A 

C 15 45 10 35 180 30 	• 20 

T 

I 

ANOTACIÓN DE 

LAS MUESTRAS 

TOMA DE LAS . 

MUESTRAS (20 mln) 

ADICIÓN DEL, . 	, 
DICROMATO DE 

MONTAJE DE . 
LAS MUESTRAS 

DIGESTION.''.TITULACIÓN . 

. CALENTAMIENTO 

. 

CON SÚLFATo 

REPORTE DE 

RESULTADOS 

V EN BITÁCORAS-' POTASIO EN EL EQUIPO 115 mo) FERROSO 

I DE TRABAJO  ADICIÓN DEL , . DE DIGESTION • DIGESTION AMONIACAL 

0 

A VERIFICACIÓN 

SULFATO 

mgRct)RIcollamm 

FRIEDRICH (125 mo)' 
.,, 	• 

:ENFRIAMIENTO 

D DEL VOLUMEN • ADICIÓN DEL (20 mol 

E A 'OMAR PARA ADICION DEL REACTIVO DE 

8 EL ANÁLISIS 	' AC SULFURICO Y AC SULFÚRICO DESMONTAJE 

DISOLUCIÓN DE SULTAFO DE (25 MAI 

SULFATO PLATA 

MERCURICO (15min) 
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000 

TOTAL s. 

REFLUJO 8tAwnvos MATERIALES 

POR il 

PERSONAL 

COSTO 

TOTAL TAM4TENHAINTÓ 

11 

COSTO poot.,.1.9,1 

COSTO POR MUESTRA 

COSTO 

TOTAL 

POR 

MANTENIMIENTO 

POR 

EQUIPO 

POR 

tie,LU.10 

POR 

PERSONAL 

POR 

REACTIVOS MATERIALES 

ABIERTO 

CERRADO 

40,01 48,843 



ACIDO SULFURO) 

DICROMATO DE POTASIO '  

&MATO DE MERCURIO 

SULFATO DE PLATA 

SULFATO FERROSO AMONICAL 

SULFATO FERROSO 

1.10 ratavirsoutu 

EIFTMATO a POTASIO 

AGUA LAME DE MAT. ORGANKA 

ACIDOSULFURSCO, 

DICROMATO POTASIO' 

SULFATO CE MERCURIO 

SULFATO MI PLATA 

SULFATO FERROSO 4110MACAL 

Sli&ATO FERROSO 

1.10 FEIMAITIFOUNA 

SIFTALATO DE POTASIO 

AGUA LIME DE MAT. ORGANICA 



127,50 

0.13 

0.03 

1,57 

51,57 

47,27 

127,50 • 

953 ' 

038 

7,11 

110,50 

MATRAZ 500 mi ENTRADA 2540 

PIPETA VOLUMÉTRICA 50 ml 

PIPETA VOLUMÉTRICA 25 m1 

FRA5C0 GOTERO 50 ml 

111.41ETA AUTOMATICA AMOAR 50 ml 

•UlItTA AUTOMATICA ANIIAR 25 ml 

DOINFICA0041 

CONOINGADOR 01 TIPO FREDRICH 

15151100 Sao O TALLO A 46 

M4011ET5 os 2551 • 
. 	. 

WIAIIIIANA IX 46 mm Y PORO DE 0.48 Sun 

nao De !ENSAYO MI 151150 afteón 

tuso os ENSAYO DI 22400 

MISTA VOLIASTRICA Ce 2 mi 

eisisco Gongo 
*UNITA AUTOMÁTICA PPMP 50 ml 

GUAITA AUTOMATICA ASEAR 26 ml 

DOeirrAociR 

▪ misomms lea nlm 

f411 0449MT CA 30 CM kW*, 

111101.011ACii 45195 Y PORO DE 0 46 



0,03 311 

DEPRECIACION 

ANUAL. POR 

Mol 

PRECIO 

UNITARIO 

COSTO 

POR 

LOTE 

1.84 

1,84 

0,04 

0.83 

LIS 

2.46 

0,04 

0,11 

013 

480,03 

480,00 

480.00 

1000 

154.40 

840.00 

10,00 

180,00 

184,40 

2.400,00 

2,400,00 

2.400.00 

50,00 

622,00 

3.200,00 

5000 

loop° 

022,00 

COSTO/ 

MUESTRA 

0,06 

0,06 

008 • 

EQUIPO 

PLACA DE CALENTAMIENTO 

PLACA IDE CALENTAMIENTO 

PLACA DE CALENTAMIENTO 

SOPORTE UNIVERSAL 

EMBUDO MILLIPORE 

TOTAL 

REACTOR DIGESTOR 

SOPORTE UNIVERSAL 

PLACA DE AOITACTON 
• 

MUDO MILLIPORE 

CERRADO 

COSTO 

POR 

MUESTRA 

COSTO/ 

0.00 

0,03 

0,03 

4,31 0,11 

C430 

SOLUBLE 

REFLUJO 

ABIERTO 

MANTENIMIENTO 

COSTO/ 

ANUAL 

`382,17 

382.17 

LOTE 

1.46 

1.46 

1.46 
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TOMA DE LAS MUESTRAS 

((5 mln) 

ADICIÓN DEL 

REACTIVO 

DE DIGESTIÓN 
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PRECALENTANIENTO9EL 

~CICA 

C 

T 

D 

E 

qs" — 

REFLUJO ABIERTO (TIEMPO EN MINUTOS) 
A 

C 15 75 	' 45 10 35 180 30 20 

T ANOTACIÓN DE FILTRACIÓN TOMA DE LAS 	' ADICIÓN DEL MONTAJE DE DIGESTIÓN TITULACIÓN REPORTE CE 

I LAS MUESTRAS DE tAti ' MUESTRAS DO m10). DICROMATO LAS MUESTRAS • CALENTAMIENTO CON SULFATO- RESULTADOS 

V EN BITÁCORAS MUESTRAS POTASIO .  DE POTASIO EN EL EQUIPO (16 mn) FERROSO 

I DE TRABAJO DE DIGESTIÓN .  DIGESTION AMONIACAL 

D ADICIÓN DEL FRIEOICH (120 mol  

A VERIFICACIÓN SULFATO ENFRIAMIENTO 

0 DEL VOLUMEN 

A TOMAR PARA 

MERCÚRICO . , ADICIÓN DEL 

REACTIVO DE' 

(2O010) 	.. 

S CL ANAL ¡Sis ADICIÓN DEL AC SULFÚRICO 

AC SULFÚRICO SULFATO DE DESMONTAJE 

Y DISOLUCIÓN PLATA (26 mln) 

DEL SULFATO  

MERCÚRICO (15 INI0 
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COO 

SOLUELI 
REFLUJO 

P1215 

RIIACTN011 

COSTO 

TOTAL 
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10,72 
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MATERIALES 
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0,25 
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COTO 
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16 ANÁLISIS DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES 

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

- La determinación de DQO total en muestras de agua residual es más rápida por el 

método de reflujo cerrado (67.20 % del tiempo utilizado por el de reflujo abierto.), 

- Se recomienda el uso de la técnica de titulación, como medio de cuantificación en la 

determinación de DQO en agua residual, para evitar interferencias por la materia 
suspendida que pueda quedar después de la digestión y que en el caso de cuatificación 

por colorimetrfa ésta afectaría el resultado. 

- Se oduvieron los parámetros estadísticos de precisión y exactitud para el método de 
reflujo cerrado can cuantificación por titulación; siendo sus valores de 4.79 para la 
precisión y de 99.6 pera la exactitud, expresada como porciento de recuperación. El 
método de reflujo abierto tiene una precisión de 6.5 % y una exactitud de 93,5 % de 
recuperación ( APHA, 1992). Con lo cual se observa que el método de reflujo cerrado es 
mejoren cuento e precisión 'y exactitud que el método tradicional. 

- El límite de Detección (L.D.) que se obtienen para este método, es de 3.16 myl. El límite 
de detección por reflujo abierto es de 2 molí, Se observa que el limes de detección para 
reelijo abierto es menor que pera reflujo cerrado, esto nos indica que se debe utilizar el 
método de reflujo cerrado para muestras de agua que tengan valores de DQO ~ores a 
15.8 men ( APHA recomienda que el límite práctico de cuantificación es 5 veces el límite 
de detección del método) y para valorar menores utilizar el de reflujo abierto. 



- En las gráficas 4.1 y 4.2 se observa que los resultados tienden a ser mayores por el 

método de reflujo cerrado lo cual es lógico ya que como se menciono anteriormente una 

de las ventajas del reflujo cerrado es el mayor contacto de los compuestos volátiles con la 

solución digestora y en el caso de reflujo abierto se pierden. 

• El como por lote de 25 muestras para DQO total por el método de reflujo cerrado es un 

23.92% de costo por reflujo abiertos para DQO soluble es 27.40% respectivamente. 







La química del nitrógeno es compleja debido a los varios estados de oxidación que el 

nitrógeno puede tener y al hecho de que cambios en el estado de oxidación pueden ser 

producidos por organismos vivos. 

Puesto que el nitrógeno es absolutamente básico para la síntesis de ias proteínas, se 

necesitaré conocer datos sobre ei mismo pata valorar la triesbilided de las aguas 

mei:Labs emitiese e industrie», mediante procesos biológicos. Duendo el contenido 

de Memo ese ineuRcisnle se necesitará la adición del mismo pera how tratable el 

aguo residual; ciando ese necesario el control del 'crecimiento de las algas en el agua 

receptora para proteger los usos a los que es destina, guachi ser convergani la 
eiimineción o reducción del nitrógeno en las aguas residual% antes de le evacuación. 

Desde M punto de vista de la química inorgánica, el nitrógeno puede existir en siete 

solados de oxidación, y sus compuestos son todos de interés. 

DETERMINACIÓN De NITRÓGENO AMONIACAL 

5. DETERMINACIÓN DE NITRÓGENO AMONIACAL 

Los elementos nitrógeno y fósforo son esenciales para el crecimiento de protistas y 

plantas, como tales, son conocidos como nutrientes o bioestimulantes. Vestigios de otros 

elementos, tales como el hierro son necesarios para el crecimiento biológico. El nitrógeno 

y el fósforo son, en la mayoría de los casos, los principales elementos nutritivos.. 



III 	0 	I 	II 	III 	IV 	V 

NH3  - N2 - N20 - NO - N203  - NO2  - N205  

Los compuestos de nitrógeno en los estados de oxidación I, II y IV tienen poca importancia 

en procesos biológicos. Todas las otras formas son más importantes, por tanto, la química 

del nitrógeno de interés es la siguiente: 

III 	O 	 V 

NH3 N2 N203 N305 

Donde N303 y N305 son los einhidridos ácidos de los ácidos nitroso y nítrico. 

La relación que existe entre les varias formes de compuestos de nitrógeno y los cambios 

que pueden ocurrir en la ~lea son mejor ilustracts por un diagrama conocido como 

El Ciclo del Nitrógeno, el cual se muestra en le Figure 5.1. En este diagrama se observa 

que los nitratos son también producidos pa OXidlIC4/1 Mota del nitrógeno o dei 

~laceo. Los nitreios se litigan como featilizarte pera que las plantes sinteticen sus 

prolelnes; esto se muestre en le easción 5.1. 

NO** CO3  + PLANTAS VERDES LUZ SOLAR —r PROTEINAS 	(51) 

El nitrógeno atmosférico es también convertido a proteínas por Nación del nitrógeno de 

leguminosas, ciamobecIeries y bacterias, ecuación 5.2 

N3  + BACTERIAS ESPECIALES O CIERTAS ALGAS 	PROTEWAS 	(5.2) 
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Algunos compuestos de amoniaco y amonio son adicionados a los suelos para mayor 

producción de proteínas de las plantas. La urea es uno de los compuestos de amonio de 

uso generalizado debido a que éste libera gradualmente amoníaco (ecuación 5.3) 

NH3 + CO2  + PLANTAS VERDES + LUZ SOLAR 	PROTEÍNAS 	 (5.3) 

Los animales y seres humanos son incapaces de utilizar el nitrógeno del medio ambiente 

para poder producir proteínas, estos dependen de las plantas y algunos animales que se 

alimentan de plantas para proveerse de las proteínas que necesitan. El, nitrógeno 

generalmente es desechado a través de la orina, como resultado de la descomposición 

metabólica de proteínas, El nitrógeno existente en la orina, está principalmente en la urea, 

la cual es hidrolizada rápidamente por la enzima ureasa a carbonato de amonio: 

NH2 
1 
COr4 + 2 H20 	(NH4)2CO3 	 (5.4) 
1 	UREASA 

NH2 

UREA 

Las heces de los animales contienen apreciables cantidades de proteínas no asimiladas 

(nitrógeno orgánico), esta materia proteínico remanente es convertida en gran medida a 

amoníaco por la acción de la bacteria Saprophytic, bilo condiciones aerobias o 

~orobias: 

PROTEÍNAS (N orgánico) + BACTERIA 	NH3 	 (5.5) 
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El amoniaco liberado por la acción bacteriana sobre la urea y proteínas puede ser usado 

por las plantas directamente para producir sus proteínas: si éste es liberado en mayor 

cantidad que los requerimientos de las plantas, el exceso es oxidado por bacterias 

nitrificantes autótrofas. El grupo Nitrosomonas, conocido como los formadores de nitritos. 

convierten el nitrógeno amoniacal bajo condiciones aerobias a nitritós, liberando energía 

de la oxidación de acuerdo a la siguiente ecuación: 

2NH3  + 302 	2NO2' 2H.  4. 21120 	 (5.6) 

Esta es la forma como el nitrógeno amoniaca' es formado y utilizado dentro del ciclo de 

vida del nitrógeno mostrado en la Fig. 5.1 

Los trabajos *fechados con agua residual muestran que la mayoría del nitrógeno está 

crigindfilord• presente en forma de nitrógeno orgánico (proteínas) y amoníaco. A medida 

Mi el  *1'00 pese, el nitrógeno agánko es ;verbalmente convertido a nitrógeno 

mariscal y, posteriormente, si existen condiciones aerobies se produce la oxidación 'de 

amoniaco a nitrito, y nitrato,. Esto se muestra en la Fig. 5.2 

Las determinaciones de nitrógeno también sirven para conocer el grado de purificación 

obtenido en beternierao biológico. Con ei uso de té prueba de pilo, cepo encontrado que 

le esiabiliseción efectiva de materia orgánica puede ser total sin necesidad de Never la 

oxidación huta la etapa de nitrifIcación, reeultando un ahorro de Inmigrad, tiempo y aire 

Debido a esto, es imponente considerar el control de nitrógeno en el diseho y operación 

de lee plantas de tratamiento de agua residual. 
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FIGURA 6,2 
CAMBIOS EN LAS FORMAS DE NITROGENO PRESENTES EN LAS 

AGUAS RESIDUALES BAJO CONDICIONES AEROBIAS 

10 	20 	30 	40 	50 

TIEMPO, DIAS 
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Se sabe que el amoniaco molecular es tóxico, pero que el kin amonio no, representando 

su equilibrio químico con la siguiente ecuación: 

N113  + H. 	NH4* 
	

(5.7) 

La Fig. 5.3 muestra la relación que existe entre el amoniaco libre y el ión amonio a 
diferentes concentraciones de nitrógeno amoniacal en el rango de pH de interés en la 
mayoría de las aguas. El amoníaco libre en concentraciones de 0.2 mg/l puede causar 

danos en varias especies de pece& 

1.2 FUNDAMENTO TEÓRICO 

Todo el nilrógsno que existe como 	amonio o en el equilibrio es considerado nitrógeno 

amoniacal (ecuación 51). 

NH4' 4-►  W * NH, 	 (5.8) 

El procedimiento de destilación es usado para separar el amoniaco libre de sustancias que 

El kin amonio siete en equilibrio cona! amoniaco y el ión hidrógeno, como se muestra en 
la iscuadón (5.1». A niveles de pH arribe de 7, el equilibrio es desplazado a la derecha de 
manera que el amoniaco se liberado como gas con el vapor prodxido cuando le muestra 
sed en ebullición, de la siguiente forma: 

A 
NH4. 

	

	N* + 14113T 
	

(5.9) 
pH>7 
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FIGURA 6,3 
EFECTOS DEL phi Y DE LA CONCENTRACION DE NITROGENO AMONIACAL 

(NI-13+NHA ) EN LA CONCENTRACION DE AMONIO LIBRE EN AGUA 	1 



Si el vapor es condensado, el amoniaco es absorbido en el condensado. La eliminación de 

amoniaco permite a los iones hidrógeno liberados en la descomposición del ion arnonio, 

acumularse.) en el residuo, provocando disminución en el pH a menos que una solución 
buffer esté presente para combinarse con los iones hidrógeno. La adición de solución 
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 orgánicas a la temperatura de ebullición, 

El amoníaco destilado es absorbido en una solución de`ácido bórico. 

La química involucrada ea representada de la siguiente manera: 

NH, + H3803 —› NH4' + H21303* 
	

(5,10) 

Esto Mil que el pH se incremente, pero el  pH es'sesssnicip en un intervalo favorable  por 
Merecido de amoniaco y por el uso de «OIGO de ácido bórico, El'amoniaco, puede ser 
medido por une titulación con ácido fuerte, el ácido mide le cantidad de iones bordo 
presentas en II solución: 

H2803 W 	143803 	 5.11 

Para cuantificar, ee debe considerar que cuando el pH de 14, so ación de 
sido disminuido baste su valor original, une cantidad de ácido fuerte equivalen» 
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5.3 MATERIAL Y PROCEDIMIENTO 

En este apartado se enlistan los materiales y equipos empleados para el desarrollo e 
implementación de la técnica aquí usada.  

Material: 
- Tubos de digestión Marca Tecator 
- Probetas de 50 ml 
- 2 Frascos goteros 

- Material usual de laboratorio (placa de agitación, agitadores 
magnéticos, matraz aforado, etc.) 

Equipo: 

- Balanza analítica Merca Sartorius 
▪ emenza urnioneutica oairce mit* 

Automatizado, de Nitrógeno ~o Tecelor 

Descripción del agoanalizedor 
Este ecpiipo efectúa le destilación y .titulación, ;dardo resultados en volumen DR ácido 
miedo (ni) o &o c men» en mai medicino los ?Moret 
Ver Fig. 5,4. El tubo de digestión (10) con le solución de muestra es estacado y 
con le aten de 	(12). El 

ciclo 
de olemos es limado al emir is mos  de 

eeprided 

La solución ruegan* descargada dinifld, rici‘álide de 
 eleleciee' 	(17)  del 

gmgzr Por 

le bomba (19). La valle  de vapor (0)  se ake y Id vePor dN  lianerad,r (4) Pesa a trevM 

del tubo de 1110611  A-i"-  de la muestra en el tubo de digestión. La bomba deiélesti (11) 
descarga hasta 3 golpes (dependiendo del modo de programe) de álcali en el tubo. 

• 
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El gas liberado (amoniaco, en Kjeldahl ó DD) es colectado en la solución receptora con 

indicador mixto; dependiendo del color del indicador el titulante (ácido) puede ser 

adicionado en el recipiente de titulación de la bureta (21) continuamente durante la 

titulación. Cuando el nivel del liquido en el recipiente de titulación encuentra la punta del 

indicador (14) el microprocesador decide si el color es el punto final, si no es asl. 

compensa adicionando más volumen de titulante (para tener un volumen de destilación 

constante independiente del volumen titulante). Despuis de esto la válvula de drenaje (18) 

se abre y la válvula de vapor (8) se cierra el resultado es presentado en la pantalla 

La presentación de resultados puede ser alterada por las constantes A, 8, Blank y cuando 

s• abre la puerta de seguridad el resultado es impreso (si está conectado el equipo a una 

Impresora) y la bureta se llena con titulante del frasco (23), quedando el equipo listo para 

analizar la siguiente muestra. 

R ea c ti v o• 

1. Solución id* de &atoe 

Pesar 19 g de telreeoreto de sodio y 0,7 p de hidróxido de sodio 

Disolver en 1000 mi y aforar e 2000 

a Solución de Hidróxido de Sodio, o.1N 
Disolver 4 g de hidróxicb de sodio en 1 litro de pus 

3. Solución indicador Rojo de Metilo 

Disolver 0.1 g de rojo de metilo en 100 ml de metanol. 

4 Solución indicador Verde Brornoaesol 

Disolver 0.1 g de verde de bromocresol en 100 ml de metano' 
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5. Solución Receptora de Ácido Bórico 

Disolver 160 g de ácido bórico (H2803) en 8 litros de agua desionizada o destilada. 

Adicionar 25 ml de hidróxido de sodio (NaOH) 0.1N. Mezclar perfectamente. 

d. Solución de Fenolftaleína 

Disolver 0.5 g de fenolftaleina en 100 ml de etanol. 

7. Solución de Hidróxido de sodio, 6N 

Disolver 240 g de NaOH en 1000 mi de agua desionizada 

1 Solución de Carbonato de Sodio, 0.02N 

Secar aproxirnadenente 5 g de carbonato de sodio (Ne2CO3) por dos horas a 103°C, 

Pesar 0.106 g de NeaCO3  y dorar a 100 ml. Calcular la normalidad con la opulento 

ecuación: 
W x 10 

(5.12) 
53 

VV = peso del NibCO3  en 'amos 

f. Solución de Ácido Sulfúrico, 0.02N 

a) A pertir de HrSO4ccooentrelo: 

Diluir 1.1. mtl de acido sulfúrico concardrado en 1000 ml de agua desionizede y *ny 

e2000 mi. 

b) A partir de otra solución d mayor normalidad 

Aplicar la fórmula siguiente: 

yt NI 
(5.13) 

N2 
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N1  = Normalidad de la solución de ácido que se desea 

111  = Volumen de ácido que se desea preparar 

N2  = Normalidad del ácido que se va a emplear 

V2 = Vo;umen de ácido necesario para diluirlo en VI, y obtener NI 

En cualquiera de las dos formas que se prepare el ácido este debe ser valorado con 
solución de carbonato de sodio, de la siguiente manera: 

En tres matracas erienmeyer de 250 mi, coloque 10 ml de solución de Na2CO3, adicione 40 

ml de agua desionizada a cada uno y en otro matraz adicione 50 ml de agua; adicione 2 

gotas de anaranjado de metilo y titule primero el testigo. El cambio de coloración es de 

amarillo a color canela muy claro (casi es un cambio de tonalidad amarilla únicamente) 

Calcular la normalidad del HaSO4 con la ecuación (5.13) ligeramente modificada 

Ee la normalidad del NeaCO, y es obtenida de le ecuación (5,12) 
V1 = Volumen de 14a2CO3 a titular (10 ml) 

DWarencia de volumen de l4:804  utilizado en la titulac,ión 

(Volumen de muestre - Volumen de testigo) 

14* Normalidad del ácido sulfúrico. 

stock de cloruro de amonio. 
11 

Solución 

Disolver 3.0199 de /114C1 sacado e 100'C durante 2h en 10000  de agua 
mas de N-P4113. tiene destilada, esta solución,ne une concentración de 1000  

de amonio (exactitud precisión)', 
11. S°Ipilouciir I11  de 

trabajo 
 .5m 	de ci"m  ml ;de la  solución stock a 10007i conH3. agua destilad*,  esta solución`  

tiene una concentración de 12.5  m9.11  de NN 
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12. Solución de trabajo de cloruro de amonio (límite de detección). 

Diluir 24 ml de la solucion anterior (12.5 mg/1) a 1000 ml con agua destilada, esta 

solución tiene una concentración de 0.3 mg/I N-NH3. 

Procedimiento 

Tomar 50 ml de muestra y colocarlos en un tubo de digestión Tecator para el modo macro 

Kieldahl (el equipo tiene diferentes modos de operación, no es el método Kjeldahi). 

Adicionar 25 ml de solución buffer de boratos y una gota de fenolftaleina, Al agregar la 

fenolfteleina la solución debe tomar una ligera coloración rosa, si esto no ocurre, adicionar 

una o dos gotas de hidróxido de sodio 6N (ó las necesarias hasta que haya cambiado de 

«Mor). Preparar también tres blancos con aguo destilada siguiendo el procedimiento 

anterior. 

Leer el apéndice 0 para relacionarse con la operación del equipo. 

Verificar el nivel de todos los tanques de almacenamiento (solución receptora, agua y 

likilesee), llenar si es necesario. Revisar que la válvula de dem» colocada en la pite 

trasera este cerrada (llave negra). 

Colocar el evAlch °POWER" en "ON" y esperar a que @perezca en la 	"HELP". El 

indicador "CYCLE OVER' debe «ter flasheendo pera indicar qué el modo álcali esté 

seieccionado, si esto no ocurre abrir el panel de la parle superior y colocar el botón central 

en "OFF". Abrir la Nave de agua de enfriamiento (aproximeciamente 2 bwn.). 

Colocar el botón del vapor en "STEN", el botón de destilación puede estar en el modo 

DO o en el modo Kjeldahl introducir un tubo con aproximadamente 50 mi de agua destilada 
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y cerrar la puerta de seguridad, efectúe tres lavados del equipo (cada lavado es 

identificado con un sonido que emite el equipo). 

Colocar el botón del vapor en la posición "OFF". Presionar tres veces el botón "REC-SOL 

y verificar que la solución receptora sea descargada del recipiente de titulación. El sistema 

está ahora caliente y listo para usarse. Colocar el botón de destilación en el modo Kjeldahl 

(si este estaba en el modo DD) y el botón "AUTO/RESET' en "AUTO". Asignar a las 

constantes los siguientes valores A=00.00, 8=1.00 y Blank=.00, colocar un tubo con 

aproximadamente 50 ml de agua destilada, esperar a que el indicador "CYCLE OVER" 

este permanentemente encendido, Cerrar la puerta de seguridad; cuando el indicador 

"CYCLE OVER" vuelva a encenderse anotar el valor exhibido (ml de titulante), abrir la 

puerta y cuando vuelva a encenderse el indicador cerrarla (con el mismo tubo hasta 

obtener una lectura estable). 

Nota: Pera abrir o cenar la puerta de protección el indicado "CYCLE OVER" debe estar 

permanentemente encendido. 

Una vez estabilizado el equipo introducir el tubo'con el testigo y cerrar la puerta 

Protección, al Maker el ciclo da datelación tituleción (01 *Monde el foco del Mdiceder 
"CYCLE OVER"), anotar el valor exhibido; introducir loe otros dos testigos y comparar los 

entraestad si valores., si, la diferencia 	estos es menor o igual a 0.1 ml el equipo ya esta 	e, 

no, continuar inlroduciendo mes testigos hule que estos ~en la estabilidad. 

El equipo tiene e opción d'exhibir los resultildos en mol de N41143o en ml de /1:8°4 si 
si desea tener el resultado diredamenN 	

realustar 
en mall de N-NH, 	los valores de les 

A= 00.00 
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14 01 x N x 1000 

Vol. muestra 

N = Normalidad 

BLANK = Volumen en ml de H2SO4  obtenido anteriormente. 

Redondear las cifras. Por ejemplo si el valor del blanco es 0.353, el volumen de muestra 

50 ml y la normalidad del ácido suifúric.o hl=0.02 los valores son los siguiente& 

A=00.00 ,  

5.604 

KAN< = :35 

Introducir las muestras de igual manera y el valor exhibido seré en ppm (mg/1) de N-Ni13. 

Sin embargo, cuando si tienen concentraciones menores a 1 mg/lel error de redondeo es 

± 10%, por lo tanto se recomienda tener los valores A = 00.00, 8:1.00 y Blank=.00 y el 

velar eidibido seri en ml de titulente. Pare obtener loe mate de N-NN aplicar la ecuación 

(5.14) cuando se esperan concentraciones menores a 1 mW1 

14.01 x N x 1000 (VTM-VTT) 
mg/I N-NN3  

	

	 (5.14) 
Vol. muestra 

N • Normalidad del ácido sulfúrico (titulan») 

VTM Ti Volumen de titulante utilizado para la muestra 

V17 ■ Volumen de lidiante utilizado pare el testigo 

Cuando se han terminado de efectuar las muestras pesar el equipo al modo "NELP' y 

colocar el botón del vapor en el modo "STEAkr. Introducir un tubo con aproximadamente 
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50 ml de agua destilada y efectuar un lavado, volver a pasar el botón de vapor a "OFF''. 

sacar el tubo. Apagar el equipo y cerrar la llave del agua de enfriamiento. Llenar el 

recipiente de titulación con agua destilada. 

Limpiar las paredes interiores de la puerta de protección semanalmente o diariamente 

según como se ensucie. 

5.4 RESULTADOS 

Se realizó la determinación de nitrógeno amoniacal por el método semiautomatizado para 

una muestra con concentración de valor nominal igual a 12.5 mg/I, eligiéndose esta 

concentración debido a que es el promedio de muestras que ingresaron para realizar la 
determinación. Para un mayor detalle de las ecuaciones empleadas a continuación ver, el 

apéndice A. 

~150 

De la Tabla 5.1 se &Mena que la Facilón del método es de 0.055 cuando se emplea una • 
muestra dio valornominal de 12.5 mal, de nitróperto amoniaca. • • 

Desviación Aditiva (Coellcienbi de Volición) 
De la Tabla 5.1 

CV* 100 x (0,0053112.41) 

In t Mai* 

Estos valores son mostrados en la Tabla 5.1 
El error relativo promedio esa0,544 

0.6871% 
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Exactitud 

De acuerdo a los datos presentados en la Tabla 5.1: 

% recuperación = (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 los valores experimentales obtenidos y presentados en la Tabla 

5.1, está dentro de este intervalo. 

Unan de detección 

De acuerdo a los datos presentados en la tabla 5,2 el límite de detección es: 

LDI: (0.3 x 3.14 x 0.0195) / 0.2714 = 0.0676 

Con lo descrito anteriormente se define un límite de detección para la metodología descrita 

en ole trebejo pere le determinación de nitrógeno amoniacal igual a 0.07 mg/l. 

federes de correiecian. 

Pire establecer una correlación entre loe dilos obtenidos por el método Kjeldahl 

tradicional y los que se obtendrían con la nueva metodología, se realizaron une serle de 

geuebes determinando pira muestres reales el nitrógeno amoniacas por ambos métodos. 

En le Tabla 5.3 ee Mistan los resultados, en man, de 25 muestras de agua residuil, por 

ambos melados. Mi mismo, en la Gráfica 5.1 se presente la correlación entre el método 

Kotittoc id Neidlit 
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MUESTRA 
	VALOR EXPERIMENTAL 

	
ERROR RELATIVO 

(rig/I) 
	

%) 

12,47 

12,51 

12,42 

12,51 

12,47 

12,42 

12,40 

12,33 

12,42 

12,47 

12,42 
12,211 

12,21 

12,37 

12,33 

1221 

J2,37 

PROMEDIO CII1TENIDO 

DESV1ACION *STANDAR 
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ERROR REALTIVO 

(%) 

PROMEDIO OBTENIDO 

DESVIACIÓN ESTANDAR 

LIMITE DE DETECCIÓN 

DETERMINACIÓN 'DE NITRÓGENO AMONIA9AL.: 



MUESTRA 
	

KJELTEC 
	

KJELDAHL 

(mg/1) 
	

(mg/1) 
1,50 
3.70 
6.80 
7,40 
8,20 
8.90 
9.70 
10.70 
13.90 
14.50 
16.10 
18.60 
19,70 
17.50 
10.00 
1920 
11.00 

19.00 
19,70 
23.10 
23.90 
24.00 
25,30 
25.40 
25.50 

1.60 
4.30 
7.30 
8.40 
9.50 
9.50 
10,10 
12,10 
14.90 
15.00 
18.30 
11,40 
18.20 
18..0 
19,30 
23.00 
20.30 
21.10 
22.10 
28.30 
20.70 

1190  
29.10 
27.30 
28,40 
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GRÁFICA- 8.1 
COFIRELACIONI DE NITROGENO AMONIACAL POR LOS METODOS 

DE KJEL'TEC Y KJELDAHL 

6.5 	11.5 	16-.5 	21.5 	26.5 	31.5 

11444H3 urnsy/1 (KJELDAHL) 



5.5 ANÁLISIS DE COSTOS 

Se calculó el análisis de un lote de 25 muestras de agua residual para la determinación de 

nitrógeno amoniaca! por los métodos Kjeldahl 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 

necesarios para el análisis diario de 25 muestras 

La Tabla 5.5 se presenta desglosado el tiempo que se requiere pare cede una de las 

actividades complementarias para determinar nitrógeno aMonfacal a 25 népálrie de agua 

por el Modo Kieldahl, y en la Tabla 5.6 se presenta el mismo concepto pura el método 
Petiso (método semisutomatizado) 

La Tabla 5.7 *mista los costos en cuanto e reactivos por ambos métodos y la Tabla 5.0 los 

cogeos en curio a ~riel**. 

Se puede observar que con el método **m'automatizado s reducest tiempo de análisis 

de un lote de 25 muestres de aproximadamente 5.03 horas (350 minutos) a 2.03 horas 

(170 minutos), Sin embargo el costo *de reactivos por el método Kjeldeill as más bojo, 

debido principalmente al empleo de un indicador en el equipo Kjeltee (yarda da 
bromocresol) que es más caro que et azul de metileno que se *mole en' el método 
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tradicional, además de que el equipo Kjeltec emplea agua destilada de un garrafón para la 

generación de vapor, siendo contabilizada como reactivo esta agua. Debe aclararse que el 

consumo del agua de enfriamiento no fue contabilizada para obtener costo de análisis, por 

que en ambos equipos se utiliza agua de enfriamiento. 

En la Tabla 5.8 se tiene que el costo de materiales para el sistema semiautomatizado es 

aproximadamente 4.25 veces más bajo que el costo de los mismos por el método 

tradicional. La Tabla 5.9 muestra los costos de los equipos, asi como su mantenimiento y 

En la Tabla 5.10 se presenten los costos por personal para la reelizacrón de un lote diario 
de 25 muestras para la determinación da nitrógeno amoniaco' por ambos métodos. 

En le Tabla 5.11 se presente en resumen los costos por cada uno de los rubros 

mencionarh3s y el codo total,  para cada método, Como pueda observarse, el costo por el 

método que se irtaalainta es menor debido principalmente e la reducción de tiempo para el 

errilieis y a la boje antided de materiales consumidas que se emplean, a pesar de que 

costo de reactivo' es ligeramente mayor que para el método tradicional. 

De esta Sama es obtiene un costo de análisis para la determinación de nitrógeno 

amoniacos coneiderando un lote de 25 muestras dietas de $221.81 aiendo se emplea el 

ovalado lqeldahl y de $112.52 cuando'se empiee el método semisulometizado 10111 Sin 

embego aseos costos no consideran indirectos como: Ilnanciamierao, utilidad, gestos por 

servicios y gastos rad ilnlstrrüvos, debido a que la infracto/ye/in es la misma. 

Las beses para realizar la presente evaluación son une persona con un turno de 8 horas 
diarias, 284 dlu al ano y une depreciación lineal de equipo de 5 anos. 
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TIEMPO EN MINUTOS 

KJELDAHL KIELTEC 

INDICADOR MIXTO 

SOLUCION DE ACIDO maco 

FINOFTALEINA 

1110WCION SUFRE DE 1101IATOS 

SOLUCION NECEPTOMA 

GOWCION DI NIOR03000 DE 1100$0 S N 

TIEMPO TOTAL 

TIEMPO QUE ea CAMA A CADA LOTE 

/ TIEMPO QUE SS CAIGA A CADA MUESTRA 

25.00 

150.00 

75.00 

30,00 

200.03 

12.72 

0.51 
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Ei 3N.  LOTE 

Y APAGAR 

EL EOLEPO 

RESULTADOS 

AL CUADERNO 

Wire LE I 1•11101111EIRTO 

OEST1LACION  'ENFRERIIIEllf10 

CIEL. IS LOTE 	• nuestiwirast 

EL ler LOTE 

I •11/1011rfAlitEtilif 

LOTE 	3  

wtantTtAaw ~CM» 111EIWODE 

DE MIRTENIAL 	DEL 2Llo LOTE OESTILACCei 

TomACIE LAS IA DE ellUESTRAS 1 DEL ab LOTE 

TIEWOIOLERTO 

awni•aifflorro 

EL dio LOTE 

"IIONTOR EL 

3.. LOTE 

FeEPARAcrm 

TJEL ULTRA° 
• - 

TLTULAR EL 2do TITULAR EL 

LoTE EIAC-ER Ser LOTE 

CALCULOS 

CALCULOS 

DESMONTAR REPORTE DE 



15 - - 15 90 - 10 

ANOTACiON DE 

MLESTRASAL  

ttuADERNO DE 

TRABAJO 

PRERIMACION DEL • 

- • 'MATERIAL 

~CONDE READTIVOS 

SOLO A LOS TEST GOs 

TIEMPO EN MINUTOS 

TIEMPO DE DESTILACION 

Y TiTuiACtON EN a:  

EQUIPO stJELTEK 

LOS RESut TADOS PUe,)Ett 

SER PRESENTADOS EN 

PPM CONSIDERAt 00 Lo 

:DETALLADO EN EL 

PROCEDIMENTOEtá cuahrto 

A REsuLTADos 

LA ADICIOrt DE REACTIVOS 

LADA LIUE SI RA ANTES 

INTRODUCIRLA AL EQUIPO SE 

RACE MIENTRAS LA MUESTRA 

ANTERIOR ESTA Et7 DESTILACION 

CALENTAM/ENTO Y 

DEL EOU;PO :- 

TOMA DE MUESTRAS 

REPORTE DE RESul TA1 

A LAS MOJAS Ut 

RESULTADOS 

ANAL IIICOS 



moco 
UNN3AD 

NUMERO 

DE 

MUESTRAS 

COSTO/ 

MUESTRA 

COSTO/ 

LOTE 

PRECIO 

UNITARIO 

TIEMPO 

POR 

MUESTRA 

(11/N) 

141100134 

REALIZACION 

POR LOTE 

( MIN ) 111241 01A 

25 14.00 ACIDO BORCO 

ROJO DE METILO 

AZUL DE METILENO 

«ETANOL 

ACIDO SULfUNICO 

mamario° DE SOCIO 

momo o« socio 
PENDFTALEINA 

CARBONATO DE SOCIO 

0,0229 

0.0013 

0.0220 

0,0334 

0.0022 

0.2517 

0.0145 ,  

..0.00111 

0E021 

0.5725 

0033e 

0.0492 

08752 

0.0550 

5.5423 

0.0534 

0.0130 

0.0022 • 

0.02 

2.50 

4.10 

0.05 

0.04 

1.01 

0.15 

2,11 

e 

e 
e 

e 

AGUA 12114M1411ALI2AD0 1.3•54 

votA ibises 

110 o.o127 

KILTEC • 

MMO IMMO 
ROJO DE METILO 

VERDE C. imomocm: so 
1MTNIOL 

Atoo sutn.mwo 
nivienoano $0010 

»01101111)01311 50010 

PINOFTAL111144 

0.01M 

0.0334 

0.001 

0,2407 

0.0102 

01E02 

03152 

0.0111 

04140 

0.1352 

ELMS 

73670 

0.2511 

00E44 

002 

2110 

11 20 

0.0 

0.04 

‹. 1.01 
0.15 

. 2.111 I. 

CARBONATO MI 00010 

AGUA CESANNERALGADA 

TOTAL 

0.0022 e 

1.5754 
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RETOCO PRECIO 
	

COSTO 
	

COSTO' 

UNITARIO 
	

MUESTRA 

MATRAZ KJELDMIL DE 800 ml 

PIPETA VOLIJMETR1CA 100 ml 

MATRAZ ERLENNETER DE 500 ml. 

PROBETA DE POUPROPILENO DE 25 ml. 

PROBETA DE POLIPROPILENO Da 50 ml. 

FRASCO GOTERO 

EURETA ESTÁNDAR CE 50 m1 

TRMAPA DE VAPOR KIELDMil. 

PERLAS DE EMILLICION,  

PINZA PARA IMITA. 

TUSO PARA DARIATICN 

• 
MATRAZ W11114111. oe 500 ml 
PIPETA VOLIASITINCA 100M 

MATRAZ IIRLINME1111 Ce oso Ift 
ARQUETA DE POUPROITILDICI ea 01 mi. 

MICINITA CR POLIPROITIMMAO CE Mil, 

IRASCO <anua 
@UNITA ESTANDAR RO SO 	' 

TRAMPA DE VAPOR 'taus" 
PELLAS IIIULLICION. 

PINTA PARA •JACTA. '  

TUSO PAPA DISESTION 

TOTAL 

DETERMINACIÓN DE NITRÓGENO AMONIACA'. 



191000 

KJELTIC 

11.41 

"'PSI  

°NT°,  

LOTII 

COSTO/ 
, 	. 

*ASTRA 

1190.09 

EQUIPO 
MANTENIMIENTO 

COSTO/ 

MUESTRA 
MIMO 

COSTO/ 

LOTE 

PRECIO DEPRECIACION COSTO COITO 

UNITARIO ANUAL POR 
	

POR 
	

POR 

5 Mos 
	

LOTE MUESTRA 

COITO 

ANUAL 

EQUIPO KJELDAHL 103,11000 2043560  NEN .  3.163  4,127.20  20173  0,433 

KEILDANL 

TOTAL - MOGI  3.113  24.173  0,533 

0,6511 
EQUIPO KJELTEC 

KEILTIC 

TOTAL 

10127260 
	

21,454.40 
	

50.711 
	

1.711 
	

4,290.54 21.701 

atm 19171 
	

Int 
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8,87 

POR 

EQUIPO 

POR 

MANTENIMIENTO 

2.05 0.63 3,16 2.63 0.39 

POR 

REACTIVOS 

POR 

MATERIALES 

COSTO POR MUESTRA 

POR 

PERSONAL 

KJELOAHL 

4.50 

COSTO 

TOTAL 

0,44 

KJELTEC 

COSTO POR LOTE 

POR . . 

REACTIVOS MATERIALES p»kénhamapirc.• PERSONAL 

cooro 
TOTAL 
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5.6 ANÁLISIS DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES 

De lo descrito anteriormente se puede concluir: 

- La técnica analítica serniautomatizada para la determinación de nitrógeno amoniaca!, es 

más rápida, un 48.57% del tiempo utilizado por Kjeldahl, como se observa en las tablas 5.5 

y 5.6 es debido principalmente a que en el equipo Kjeltec se tarda 3 mira por muestra y en 

el equipo Neldahr se analiza por lote de 12 muestras las cuales tardan 60 min en la 

destilación 

- Se determinaron los parámetros estadísticos de precisión y exactitud, para el método 

Neitec por la repetición de 20 veces de una muestra con valor nominal de 12.5 mg/I. Para 

estos parámetros se tiene un valor de 0.68% como precisión y un valor de 99.28% de 

exactitud, con desviación relativa de 0.8872%. El método igeldahl tiene una precisión de 

14.5 % y una exactitud del 95% de recuperación (EPA 1979). Con lo cual se observa que 

el método Paso es mejor en cuento precisión y exactitud que el método tradicional. 

- El limite de detecciffi que se obtiene para este método u de 0.07 %I como nitrógeno 

amoniacal, el cual, comparativamente con el IDAI del método Kjeidahl (0.2 moil) es menor 

(APHA, 1992). 

- En la tabla 5.3 y grífice 5.1 se observa` que loe resultados tienden a ser meyores por el 

método Pollee , debido a que es un sistema totalmente automatico y la titulación de las 

muestras s realiza mediante fotosensores a diferencia del método Kieidahi el cual se 

realiza por observación del analista y por lo tanto depende de la experiencia de este, 

- El costo por lote de 25 muestras para N-NH, por el método Kjeltec es un 48.91% del 

costo por el método Kjeldhai. 
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e. DETERMINACIÓN DE GRASAS Y ACEITES 

El CO, ocimiento de la cantidad de grasa y aceite en aguas osiduales es de gran utilidad 

en el diseño y operación 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 determinación de grasas y aceites son el resultado de 
anos de estudio para obtener una medición razonable en agua potable y residual 

(doméstica e industrial). Actualmente hay tres métodos de análisis: 
A) PAitodo de partición gravirnitrica, 
S) Método de partición inframpi, y 
e) Método sortlet 

método 8 as utilizado para muestras que contienen hidrocirburos volátiles que se 
perderían en la operación de evaporación dei solvente del procedimiento graViffléitiOa. El 
método Ces adecuado asando están presentes grasas ligeramente polares, hidrocarburos 
pesados o cuando los niveles de grasa pueden sobrepasar el limite de solubilidad del 
solvente. Pan bajos niveles de gimes y aceites (< 10 mgil) el málodo 8 es el mas 
adecuado debido e que loe método. grevirnálricos no proporcionen le precisión necesaria 

El método soshlet es el mes utilizado en el mundo por ser el más exacto y reproducible, sin 
whargo, si endibia por ~I tradicional involucra un trebejo manual que consume 
bastante lierrpo y hay riesgos de.oplosión. 

El diseno patentado del sistema SOXTEC HT de TECATOR hace posible la extracción 
usando un flan número de solventes, más rápido, seguro y económico en comparación 
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el ASPECTOS GENERALES 

con la extracción soxhlet. De esta manera, la técnica reduce el tiempos de extracción hasta 

un 80% del utilizado por soxhlet y recupera de un 60 a 70% del solvente. La alta 

seguridad es lograda mediante un calentamiento externo. 

Los aceites y las greses que se pueden encontrar en el agua residual doméstica e 

industrial están generalmente en forme de emulsiones o saponificadas bajo la acción de 

productos químicos, detergentes, etc. 

La baja solubilidad de las grasas en agua facilita su separación por el uso de equipos de 

Tictac*, pero implica la transportación de residuos e través de tubería*, su destrucción en 

unidades de tratamiento biológico y su distribución en cuerpos recepto»s de agua, si 

están presentes en cantidades excesivas interfieren en los P(009114311 biológicos aerobios Y 

anaerobios lo cuas resulta en une disminución de le eficiencia en el Irelemienlo del agua 

residual.' 

Resickkos de industrias d• alimentos enlata**, Polhaulornotleo dando el cabo procedente 

de le materna de animales, originen une disminución considerable en le capacidad de los 

~es de drene Este* experiencias y otros lectores relaCionedos con el tratamiento 

sirven de bese pare le detemtineción de los limites máximos permisibles quo ~Icen 

les normes técnicas ecoiógicas de manirá Cm, rituPhes inducirles deben klekelar un 

tratamiento preliminar pra la recuperación de grasa ylo aceite pera peomitir su descarga, 

Lee greses y aceites son ésteres de alcoholes trivelentes, glicerol, mientras que las ceras 

son Meres de alcoholes monovalentes de cAdene larga. Todos sirven de alimento a seres 
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humanos y también a las bacterias dado que éstos pueden ser hidrolizados a ácidos 

grasos y alcoholes. 

Las grasas y los aceites son glicéridos de ácidos grasos los ácidos grasos son, 

generalmente de 16 a 18 átomos de carbono, sin embargo pueden estar presentes los, 

ácidos caprolcos. butírico y caprilico en cantidades significantes como componentes de la 

mantequilla. Los ácidos pueden estar también insaturados, los ácidos oleico y linolelco son 

importantes en el aceite extraído de la semilla de algodón. El aceite de linaza contiene 

grandes cantidades de ácidos linolelco y linoleníc,o, los glicéridos de ácidos grasos que 

son líquidos a temperatura ambiente son aceites y aquellos que son sólidos son grasas, 

Químicamente son muy, similares, los aceites tienen predominantemente ácidos grasos de 

cadena corta o ácidos grasos con un considerable grado de insaturación, como el linoleico 

y linolenico. 

En la determinación de grasas y aceites no se mide una cantidad absoluta de una 

sustancie especifica, mes bien se determinan cuantitativamente grúpos de sustancias con 

características similares en relación e su solubilidad con el triciorotrifluoroetano o también 

con el hexano. De acuerdo e, lo anterior se considere "erste, y aceite" a todo méterittl 

recuperado como sustancie 'soluble en triclorobifluorostano helarla Esto MUY* Otro.. 

matinales extraídos por el solvente de una muestra acidificada '(como compuestos de 

*nao, ciertos colorantes orgánicos y clorofila entre oboe) Es importante que esta 

limitación sea claramente entendida 

Corno ate mencionó alleriorritena as gasea y los acial son poco:ecti 
tisrtdan a flotar en atfflaredio, Por lo 	recliáslivItSdplik; 	< cuando w '0 . 

"1"1100. coisar !Ni". filtrfff:40iVi en un  frasco 	boca 

que hp nido previamente frjuioelo  coneiioient• Per isiimina 	aqt 

a cananas el frasco.. Colectar una muestre especia mente pera* 
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determinación de grasas y aceites y no se debe subdividir esta en el laboratorio, cuando 

se requiere información acerca de la concentración 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 colección de una muestra compuesta, y tomar 

el valor promedio de estos análisis, 

A,2 FUNDAMENTO TEÓRICO 

Los aceites, grasas, ceras y ácidos grasos son las sustancias principalmente clasificadas 

corno grasa en agua residual doméstica. Las aguas residuales industriales pueden 

contener ésteres simples y, posiblemente otros compuestos que pueden quedar dentro de 

la misma clasificación. 

Los ácidos grasos se encuentran principalmente en forma precipitada como jabones de 

calcio y magnesio, como tales, son insolubles en el solvente. Las muestras son 

acidificadas con el ácido clorhidricó a pH aproximadamente de 2.0 para liberar el ácido 

grato, esta reacción puede ter representada por la ecuación (61): 

Ca(C14135C00)2 + 21-t* 

 

2C 17144001i + Ca?* 	 (61) 

 

LOIlácidos grasos de alto peso molecular son relativamente insolubls en agua y son 

separados de otros compuestos de grasa durante el procedimiento de filtración. 

Le fiitreción con tierra de diatomeas como coadyuvante de filtración es considerada una 

forma aceptable pera separar todos aquellos materiales insolubles en el agua (de los 

cuales las grasas y loe aceites forman parte), La preparación dula muestra para extracción 
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muy bajas presiones de vapor a 103°C y pueden ser recuperados prácticamente en un 100 

% con hexano (solvente). La etapa de secado del cartucho de extracción con la muestra es 

muy imponente por varias razones 

1) Elimina el agua del material filtrado de manera que el solvente puede penetrar 

fácilmente en la muestra y efectuar una buena extracción de la grasa, 

2) Elimina le posibilidad de que cantidades apreciables de agua sean arrastradas can el 

extracto aumentando el tiempo de'evaporación del solvente, 

3) Es necesario mantener be cartuchos tiurente el, tiempo y temperatura especificados de 

lo contrario se pueden tener pérdidas de los compuestos de interés. 

1 Piateta 

1 Vaso de PokiroPileno  da1000 nd 
1 Vaso de vidrio de 600 !ni 

1 Vaso de vidrio de 250 m4 

1 Probeta de vidrio de 50 ml 

después de la etapa de filtración requiere secado a 103°C. esto implica que todos los 

materiales con punto de ebullición menores a esta temperatura se pierdan. también 

materiales que tienen presiones de vapor apreciables a 103°C. Tales compuestos, excepto 

en casos especiales normalmente están presentes en cantidades pequeñas en aguas 

residuales domésticas y son de poco interés, excepto en aguas residuales de. la industria 

petrolera La mayoría de los materiales generalmente clasificados como "grasas" tienen 



1 Espátula 

Navaja 

Tijeras 

Frascos para grasas y aceites (frascos de vidrio de 1000 ml de boca ancha) 

6 Embudos Búchner de 11 cm de diámetro interno 

2 Matraz Kitazato de 2000 ml 

Guantes de látex 

1 Cristalizador 

Consumible*: 

- Papel filtro de pliego 

- Papel filtro Matman N°40 de 11 cm de diámetro 

- Entretela 

• Cartuchos para extracción de celulosa 

Diámetro interno 24,5 mm 

Diámetro externo 26.0 mm 

Longitud exterior 60.0 mm 

Equipo: 

• Estufa de secado 

- Desecador 

- Balanza analítica marca Sartorius, mod, A120S 

- Dosificador de 0-10 mi 

• Manifold dee lugares 

• Campana de exacción (no es indispensable) 
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- EQUIPO COMPLETO DE EXTRACCIÓN SOXTEC HT6 

Descripción del equipo: 

Las muestras a ser analizadas son preparadas e introducidas, dentro de los 

cartuchos los cuales son insertados dentro de la unidad de extracción, el material 

soluble es extraído por el solvente en un proceso de dos etapas seguido por un 

ciclo de recuperación del solvente. Finalmente los recipientes de extracción son 

secados y pesados. 

La unidad de servicio suministra a la unidad de extracción aceite caliente para 

lograr la evaporación del solvente. El tubo que conecta las unidades de extraccIón y 

servicio, está diseñado para resistir el uso de aceite caliente y mantener 

temperaturas constantes. La longitud del tubo permite que las unidades se 

coloquen separadas. 

La unidad de servicio está equipada con una bomba de aire para evaporar las 

últimas trazas de solvente de los recipientes de extracción. 

En el anexo B se indican lu partes que conforman el equipo, su función Y 

operación del equipo y mantenimiento. 

Reactives 

a).- Ácido clorhídrico. En un matraz volumétrico de 1000 mi coiocar 300 mi de agua 

daidieda y adicionar cuidadosamente y dentro de una campana de extracción 500 

mi de ácido clorhídrico concentrado, agitar y atorara la marca 

b).- n-Nexano. Punto de ebullición 89°C. El solvente no debe dejar:residuos cuando se 

evaporan 100 ml, destilar si es necesario. No usar tubo de plástico para transferir el 

solvente. 
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c).- 	Suspensión de tierra de diatomeas. Preparar una suspensión de tierra de 

diatomeas que contenga 10 gil. Agitar perfectamente antes de tomar los 100 ml 

para efectuar la filtración. 

Procedimiento 

Colectar aproximadamente 1 I de muestra en un frasco de vidrio de boca ancha y marcar el 

nivel de muestra para una posterior determinación del volumen de muestra. Acidificara pH 

de 2 o menor; generalmente 5 ml de HCI es suficiente. Durante todo el proceso de 

filtración deben utilizarse guantes, colocar un disco de entretela en un embudo Büchner y 

sobre este un papel filtro Whatman del N° 40, humedecer con agua destilada y aplicar 

vacío presionando la orilla del papel con un gendarme, pasar 100 ml de la susPensión de 

la tierra de diatomeas. Filtrar la muestra ácidificada, aplicar vado hasta agotar el agua. 

Con una espátula transferir el papel filtro a un cuadro de papel filtro de pliego de 

aproximadamente 13cm " 13 cm y limpiar las paredes del embudo BuChner y el interior del 

frasco donde se recolectó la muestra con cuadritos de papel filtro de pliego humedecidos 

con betuno y colocarlos sobre el filtro con la muestra, envolver colocar deniro del 

cartucho de extracción y etiquetar el cartucho con pluma de tinta atómica. Por cada lote de 

muestras correr una muestra control y dos blancos de reactivos utilizando agua destilada 

en lugar de la muestra. 

Colocar los cartuchos etiquetados en un cristalizador y colocarlos en la estufa de secado e 

103 °C durante una hora ( es muy importante dejarlos únicamente este:tiempo establecido 

de lo contrario loe resultados pueden variar), colocarlos en un desecador para que se 

enfríen (aprox. 1 h). Utilizando guantes colocar loS adaptadores e los cartuchos (anillos) y 

colocarlos en el portacartuchos y volver a colocarlOs en el 'desecador (Figuras 6.1,a 6.6). 
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FIGURA 6.1 
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Preparar los recipientes de extracción de la siguiente. manera: 1) Los recipientes deben 

ser lavados con detergente y agua caliente. enjuagar perfectamente con agua de la llave y 

posteriormente con agua destilada. 2) Verificar que estén marcados, meterlos a la estufa 

durante 2 h a 103.115 °C. 3) Dejar enfriar en un desecador (mínimo 1 h). 4) Pesar !os 

recipientes anotando en el cuaderno de trabajo la identificación y el peso inicial (P1). 

En el anexo 8 se detallada operación del equipo. 

Checar el nivel de aceite de la unidad de servicio. 

Verificar que la temperatura de sobrec,alentamiento este a 125 °C (posición 5) para lo cual 

la lámpara "READY" se enciende y nos indica que el equipo esta listo para comenzara 

trabajar. 

Pesar los recipientes de extracción para obtener el peso P2 (peso del recipiente después 

de le extracción). Meter dos blancos por lote de 24 muestras. 

(P2 - 	- (P2 - P1) 
mi311 Greses y Acelles  

	

	1E06 	(6.2) 
Vol. muestre 

Pt 	peso Inicie) del recipiente, (p) 

peso del recipiente despees del proceso de eelreccien, (9) 

1E•01. (1000 rector de,  corrección mi e 1)'(1000 factor de Corrección p 

Vol. ~Ve volumen de muestra , ml 
mg). 
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6.4 RESULTADOS 

En el apéndice A aparecen las ecuaciones y definición de cada término empleado a 

continuación. 

Para determinar los parámetros estadísticos, primeramente se realizó una serie de 

pruebas para secado y extracción (para evaluar la eficiencia de extracción del equipa 

debido a que la filtración es la misma en el método Soxhlet y método Soxtec) y 

posteriormente se corrieron pruebas con el método completa 

Resultados del Proceso de Secado y Extracción 

Precisión 

Se hará la siguiente consideración: 

Como las muestras varían en su concentración nominal (como se muestra en la tabla 61) 

se considerara la desviación estándar del porciento de recuperación y se referirá a la 

concentración nominal promedio, (ver APHA, 1992) 

De la tabla 6.1 

S% de icuperuidn=  1.685 

S = 	 = (1.685)(0.0634 )/100 

S = 0.00106 g = 1.06 mg 

de acuerdo a lo anterior a un valor nominal promedio de 0.0634 g la precisión del método 

es 1.06 mg. 
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Coeficiente de variación 

De la tabla 6 1 se tiene que: 

0.00106 
CV= 100 * 	- 1.672 % 

0.0634 

n'or relativo promedio 

orno se observa en la tabla 6..1 el error relativo promedio es 1.060 °4 

De le tabla 6.1 u % RECUPERACIÓN PROMEDIO es 99.09 % 

Main iMcoidlanta (91%) 

Para N % de rer.uperación los limites de confianza son 

LC (96%) = 99.09 t 1.96 (1,665) 

LC (96%) = ( 95.767 -102.39) 

• recuperación Ad ice Loe límites de confianza se obtuvieron con respecto al %de  

qUe si Os analizan 20 muestras con un valor nómina' que ve de 0.0567g a 0.0774g y ee 
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En la siguiente tabla se muestran los resultados de los parámetros estadísticos los cuales 

se calcularon de acuerdo a las ecuaciones anteriores y utilizando los datos de la tabla 6.3. 

calcula el % de recuperación únicamente una muestra puede quedar fuera de este 

intervalo. 

Limite de detección del método (LOM 

De acuerdo a la tabla 6.2 el limite de detección utilizando hexano destilado es: 

A UN VALOR NOMNAL1410111010 DE 

,  

VER NATA;  Litan otteccidi 011l 141T000 

1.1111 1111141 	 re0 le e. nommei, que vacc"dell1" " 'bt  , 6 0a ".11 	11'  '4111  rlPec 	0.! da 11Pir49l0r1 	 se Malean 20 oCrielric‘ fan un valor. 

fi 	10)1 'NO; Melbecuree une J'eremita' diles  " 2Q `ic0112444.4 'Pode 	 do e' 116 mi¢rvaIoria.  
• , 

recupireclon. 

NOTA 1 lis utilizo heleno desfilado Ver datos de tabla 0 4, 
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Cuando se implementa un nuevo método es necesario compararlo con el que se realiza 

actualmente en muestras reales y de esta manera observar su comportamiento. En este 

caso el método SOXHLET es el que se realiza actualmente y el que se propone 

implementar es el Soxtec Por ello se realizarón una serie de pruebas determinando la 

cantidad de grasas y aceites por ambos métodos para muestras reales 

En la tabla 6.5, asl como la gráfica 6,1 se muestran los datos obtenidos por el método 

SOXHLET y por el método SOXTEC. 

Correlación 
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PROMEDIO OBTENIDO 

DESVIACIÓN ESTANDAR 

0.0629 	99.085 	1516 

VALOR NOMINAL VALOR RECUPERACIÓN ERROR 

DE ACEITE EXPERIMENTAL ( % ) RELATIVO 

(9) ( 	) % ) 

0,0607 0,0651 99,01 0,99 

0,0574 0,0547 95,30 4,70 

0,0611 0,0607 99,35 0,66 

0 »se 0,0658 100,30 0,30 

0,0774 0,0790 102,06 2,07 

0,0587 0,0583 99,32 0,68 

0,0809 0,0818 101,15 1,15 

0,0631 0,0628 99,52 0,4$ 

0,0632 0,0631 99,84 0,18 

0,0635 0,0645 101,67 1,57 

0,0612 0,0002 98,37 1,83 

0,0629 0,0609 96,82 3,18 

0,0844 0,0638 98,76 1,55 

0,0817 0,0607 98,38 1,62 

0,0612 0,0603 98.53 1,47 

0,0644 0,0629 97,87 2,33 

10027  0,0676 96,40 1,60 

0,0609 0,0600 98,52 1,48 

0,0569 0,0554 97,36 2,84 

0,0745 0,0716 101,47 1,4* 

MUESTRA 

14$ 
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VALOR 

EXPERIMENTAL. MUESTRA .  

0,0117 • 

0,0110 

0,0103 

0,0120 

108,05 

104,85 

106,36 

1435 

96,33 

0,0110. 	0,0111 	101,33 	6,88 
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MtT000 ii0XTEC 

cativirro 

ERROR VALOR VALOR NOMINAL, RECUPERACION 

DE ACEITE EXPERIMENTAL (%) RELATIVO 

) (m0/1) (%),:  
65,65 61.18 93.19 6.81 

65,41 60,71 92.81 7,19 

6612 58,38 87,32 12.68 

59,53 52,12 87.55 12,45 

91,18 83,41 91,48 8,52 

87,06 78,94 90.67 9,33 

88,24 78,71 89.20 10 80 

150,35 138,82 92.33 7,87 

95,53 8364 87.55 12,45 

91,06 79,78 87.59 12.41 

9600 84.82 88.35 11.65 

tolla 98.59 90.30 9.70 

85,29 77,29 90.62 9,38 

82,35 77,41 94.00 8,00 

86,35 eo A7 91:08 e 92 

74,47 69,41 93,21 6,70 

84,94 79.02  92.79 7.21, 

86,62 76,24 87.81 12.19 

$1,76 75,17 91.94 8,08 

ee,78 78,58 90,57 9,43 

DESVIACION ESTANDAR 
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VALOR NOMINAL 

DE ACEITE 

(e) 
s'o 

12,10 
12,90 
13,40 
7,40 

9,40 
10,10 

12,20 
11,30 
11,20 
10,90 
6,90 
8,90 
9,20 

10,157 

RECUPERACION ERROR 

(%) 	RELATIVO 

(% )  

78,21 	21,79 

97,52 	2,40 

14,82 	13,11 

81,34 	ices 

93,24 	0,78 

94,68 	5,32 

11,06 6,61  

11,014 

7,153 	7,153 



METODO SOXTEC 

MUESTRA 

METODO SOXHLET 

( ) 

11.30 
3.20 
2220 
51.30 
43,90 
7E3,20 

291,00 
03,00 
15,30 

173.00 
85.30 
50,00 
36,90 
32.20 
12,70 
`32.90 
113.20 

13,80 
4,70 
14,00 
39,00 
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6.6 ANÁLISIS DE COSTOS 

Se calculó el costo directo de la determinación de grasas y aceites por los métodos 

SOXTEC y SOXHLET (valores actualizados a Julio de 1995), considerando los siguientes 

rubrow 

- Reactivos 

- Consumibles 

- Materiales 

- Equipo 

- Mantenimiento 

- Personal 

El cálculo se realizó considerando un lote de 22 muestras por día, por lo tanto los costos 

que aquí se mencionen son válidos para 22 determinaciones por día. 

El desglose de los  castas Para los nikOC104  SOXHLET y SOXTEC se muestran en las 

siguientes tableo: 

Tabla SI Análisis de Tiempos y Movimient 

Tabla 6.7. Costos de Reactives 

Tabla 6.0. Creeos 'de MliriONIO , 
Tabla 	Costa di Equipo y 

Tabla 6.10. Costos de Personal 

Tabla 6.11. Costo Total 
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De esta forma se obtiene un costo de análisis para la determinación 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 como son: financiamiento, utilidad, gastos por servicios y gastos 

administrativos. 

Las bases para realizar la presente evaluación son: una persona con un turno de 8 horas 

diarias, 264 días al año y una depresiación lineal de equipo de 5 años 
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MET000 

NUMERO 

DE 

MUESTRAS 

POR DIA 

TIEMPO DE 

REALIZACION 

POR LOTE 

( M:N ) 

TIEMPO 

POR 

MUESTRA 

1 MIN I 

REACTIVOS UNIDAD PRECIO 

UNITARIO 

COSTO/ 

LOTE 

—1 

COSTO/ 

MUESTRA 

22 1100 83E4 TIERRA DE DIATOMACEAS g 021 5,07 0,27.  

AC100 CLORNIORICO ml 0,03 200 0,09 

HE )(ANO ml 0,07 13840 13.30 

AOUA DESTILADA ml 0001 1,84 0,08 

PAPEL FILTRO unidad 1,70 8308 zaa 

SOXHLET CARTUCHOS DE EXTRACC1ON unidad 11E0 358,18 1528 

$ , DIAMETRO INTERNO 24.5 mm 

' (»METRO EXTERNO 28.0 mm 

LONGITUD EXTERNA 80 .0 mm 

»DEL FILTRO DE RUEGO an2 0 001 1124 0511 

TOTAL lel» 1103 

22 110 4000 TIERRA DE DIATONACEAB g 0,21 587 0.21 

AC100 CLORNIORICO NI 003 200 Ate 

HOMO mi 0,07 7007 3,19 

AGUA DESTILADA ml 0001 1.84 00 
. 	, 

PAPEL FILTRO V/HATMAN O 40 MAN 1,70 0359 2I8 

lomo CNITLX110$ DE EXTILLOCION unidad 14.10 ''711,15 11.21 

' DAME TRO INTERNO 24 5 mol 

' PANIETRO EXTERNO 20 O ohm 

• LONGITUD EXTERNA wo roun 

PAPEL FILTRO DE PLIEGO 1 0,001 1124 O 51 

TOTAL swro 26,91 
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METODO MATERIALES PRECIO 

UNITARIO 

COSTO!  

LOTE 

COSTO/ 

MUESTRA 

Se u iza nes e vicio pare generar Bate; en *aloa método 'IOTA S t 	Ir d 

MATRAZ SOLA DE 125 ml 

EMBUDOITUCHNER 11 cm 

EQUIPO DE EXTFtAC.CION 501115.ET 



MET000 

EQUIPO PRECIO 

UNITARIO 

DEPRECIACION COSTO 

ANUAL POR 

5 Años 

poR 

LOTE 

C°61.° 

POR 

MUESTRA 

MANTENIMIENTO 

COSTO 

ANUAL 

COSTO/ 

LOTE 

COSTO/ 

MUESTRA 

PARRILLA DE CALENTAMENTO 2.400,00 460,00 1,64 0.08 342.17 1,48 007 

PARRILLA DE CALENT/10ENTO 2400,00 48040 1E4 006 362.17 1,48 0.07 

SOXNLET PARRILLA DE CALENTAMIENTO 2.400,00 480,00 1,54 0,05 352,17 1.48 0,07 

OANIEOLO5 ~es 1.7e000 368.00 las one • 
'oval 1,11S 0,31 4,01 0,20 

I4TEMA SOXTIC MTO 113 450,00 12510,00 48,52 221 404.14 1,55 0,07 

506TEC 1AMIVOLD 4 LUGARES 1.710.00 334.00 1,36 0,06 

TOTAL 48,18 7,1/ 1,111 817 



DETERMINACI • N DE GRASAS Y ACEITES , 

COSTO 90111 L0111 



6.6 ANÁLISIS DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES 

De lo descrito anteriormente se puede concluir: 

- La técnica analítica SOXTEC para la determinación de grasas y aceites es más rápida 

(En un lote de 22 muestras es de 62 % del tiempo utilizado por SOXHLET) 

- Se determinaron los parámetros estadísticos de precisión y exactitud, para el método 

Soxtec un valor nominal promedio de 86.84 mg/l. Para estos parámetros se tiene un valor 

de 1.8526 % como precisión y un valor de 90.52 % de exactitud, con desviación relativa de 

2.G46%. El método Soxhlet tiene una precisión de 7.88 % y una exactitud del 88% de 

temperación (APHA, 1992). con lo cual se observa que el método Solee es mejor en 

cuento a precisión y exactitud que el método tradicional. 
' 	, 	 • 

- El límite de detección que se obtiene para este método es de 2.59 mg/l, el cual 

ocoparalivamente con el del método Soichlet (3 mg/I , APHA, 1992) es muy similar, esto es 

debido a que en ambos casos la determinación es gravimetrica y el error que se tendría al 

pesa' ~le por igual e ambos métodos. 

- En la tabla 61 y argos 6.1 se observa que los resultados tienden a ser ligeramente 

mayores por el método Soxhlet, esto nos indicada una recuperación mayor que por el 

método %dee, sin embargo, es importante mencionar que la evaluación de le técnica con 

respecto a muestres reates es dependiente del muestreo, por lo tanto, te pueden tener 

variaciones significativas entre un método y otro. En este caso se tendría que evaluar la 

metodología por So** de manera similar a corno se describe en este trabajo. 

- El costo por lote de 22 muestras pare grasas y aceites por el método Soxtec es 85.36% 

del costo por el método Soidilet. 
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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: 

- Las Normas Mexicanas (NMX), presentan un atraso tecnológico de 

aproximadamente 20 años ya que en su gran mayoría son traducciones del 

"Standard Methods " de la 14th de., 1975 (ver bibliografía de las normas en el 

apéndice O). 

• Las Normas Oficiales Mexicanas (NOM) comparadas con las normas de la 

National Pollutent Dischorge Elimination System NPDES presentan' algunas 

diferencias, entre las más importantes destacan las siguientes: las normas de 

la NPDES son más especificas ya ,  que para cada tipo' dé industria hay de 6 a 

15 subdivisiones y para cada subdivisión hay una tabla con los límites máximos 

permisibles, adicional a estos parámetros las oficinas estatales pueden anexar 

otros que consideren conveniente para conservar él equilibrio ecológico. En el 

caso de lee-  normas NOM únicamente se cuenta con 33 normas para los 

diferentes tipos de Industria y les cuales ton muy generales, cada una de estas 

normas cuila también con perámetros adicionales En les normas NPDES se 

informa ,e las industries de los diferentes tipos de tratamiento que pueden darle 

e las Púas residual& pare cumplir con los límites máximos permisibles y ín el 

caso de las NOM no se proporciona esta información. Otra diferencia 
.. 

importante es que en les NOM loe límites máximos permisibles estén en mgil y 

en las NPDES están en kgri000 kg de producto, esto ofrece una gren ventaja 

ye que los límites están estrechamente vinculados a le producción impidiendo 

de este manera que las industrias puedan hacer une dilución de sus *fluentes. 
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El desarrollo de nuevos procedimientos y métodos de análisis hace que las normas 

generadas por organismos gubernamentales rápidamente queden obsoletas 

La dificultad administrativa de modificar una norma hace que se continúen aplicando 

normas que no satisfacen los requisitos modernos de sensibilidad, precisión y 

exactitud. Además que muchos de los conceptos modernos de preservación del 

ambiente, el no generar en los laboratorios productos más tóxicos o peligrosos que los 

que se desea investigar, nunca han sido incorporados en la normatIvidad 

Una tendencia actuaren Estados Unidos para subsanar este problema lo constituyen 

los métodos basados en el desempeño (PBM's por sus siglas en inglés de 

Performance Basad Mothods) estos métodos establecen criterios que permiten hacer 

modificaciones siempre y cuando se pueda demostrar y comprobar que dichas 

modificaciones no afectan la sensibilidad y especificidad en la determinación de los 

parámetros de Interés, 

En México s efectúe un método sin hacer la validación de éste lo que te hace 

únicamente es copiar las técnica* de Estado* Unidos sin considerar que las 

condicione; son completamente diferentes a aquellas en las cuales fue desarrollado el 

método. Por lo tanto el objetivo principal de este trabajo fue cumplido ya,  que se logró 

la Implementación de la; técnica* analíticas de Grasas y aceites, DQO y Nitrógeno 

Amoniaca' adecuando los métodos a las condiciones que se tienen en México 

indicando para cada caso limite de detección, exactitud y precisión, empleando 

equipos de vanguardia de los cuales no se tenia mes referencia que las que 

proporciona el proveedor. 

Como se observa en las tablas de costos de reactivo* existe una disminución de estos 

entre el nuevo método y el método tradicional con lo cual la generación de residuos 
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disminuye. Por otra parte la evaluación económica indica que aunque los gastos de 

inversión son mayores que los de las técnicas tradicionales sin embargo, los costos 

reales por lote y por consiguiente por muestra son menores, 
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APÉNDICE A 

TRATAMIENTO ESTADÍSTICO DE LOS DATOS 
EXPERIMENTALES 



Los métodos estadísticos se aplican a fenómenos de los que se posee cierto 

número de datos. A continuación se exponen una serie de conceptos de gran utilidad 

para u tratamiento adecuado de una serie de datos. 

La Investigación experimental se apoya cada día más en la' rama de las 

matemáticas conocida como estadística, por su gran valor práctico y por que 

proporciona métodos que ayudan, escenciaimente a manejar información obtenida en 

la repetición de mediciones. 



cv = loe* (—) 
It 

El error relativo expresa la diferencia entre el valor obtenido 

experimentalmente y el valor verdadero como un porcentaje de este valor verdadero. Un 

método puede ser altamente predio pero determinar unic,amente una parte del 

compuesto ; o un análisis, aunque preciso, puede ser erróneo debido e una técnica de 

dilución inexacta, pesado o medición incorrecta de loe reactivo*, o equipo no calibrado. 

El error relativo promedio es el promedio de los errores Individuales dé cada 

determinación, el error relativo individual es calculado de acuerdo a la siguiente 

ERROR RELATIVO PROMEDIO 

COEFICIENTE DE VARIACION 

Es la relación de la desviación estándar S de una serie de datos entre la 

media, expresado como porcentaje. Esto relaciona a la desviación estándar ( 

precisión) de una serie de datos con la cantidad del analito adicionado. 



EXACTITUD 

La exactitud se refiere a la concordancia entre la cantidad de un componente 

medido por el método de prueba y la cantidad real presente. 

La exactitud es expresada por el % de recuperación promedio. 

Exactitud = 	•100 
Vn  

donde : Vn  = Valor nominal 

UMITES DE CONFIANZA (95%) 

Son los límites del rango de velores en el cual el 95 % de una serle de-valores 

obtenidos experimentalmente deben de estar dentro de este rango, es decir, por ejernplo 

que al realizar un análisis de 20 muestres unicamente como máximo una muestra de 

ellas quedarla fuera de este rango. Se calcula a partir de: 

Lc (55%) X t 1.968 

LIMITE DE DETECCION DEL lampo (Lom) 
Es el componente que produce una señal con un 99% de probabilidad de que es 

diferente al blanco. El 1DM es 3.14 S arriba del blanco de reactivoe, donde S es la 

desviación 'standar de una serie de determinaciones a concentraciones de 

aproximadamente 3 veces el límite de detección. 

_ 	3,144*Vn 1mM - 
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OPERACIÓN DE LOS EQUIPOS UTILIZADOS 



El reactor consta de las siguientes partes (Ver Figura 8.1 ): 

Precaución: Verificar que el switch del salador de voltaje esté colocado en el 

voltaje apropiado para la linea de podar usada. Une selección impropia puede 

causar sirios daños al instrumento, cuando éste sea encendido. 

Operación del reactor para DC10 HACH modelo 45600 

Advertencia: Este instrumento es usado para incubar muestras conteniendo materiales 

peligrosos (ácido sulfúrico 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 fracturarse y/o romperse. Debe usarse ropa 

protectora, guantes y gogles o máscara facial. Si llega a ocurrir un derrumbe, este 

deberá limpiarse inmediatamente, si hay contacto con la piel, lavar el área afectada 

perfectamente con agua. 



Ajustar el switch de poder en encendido y permitir un período de 

aproximadamente 30 minutos para obtener una temperatura de 150 °C. La 

temperatura puede ser verificada colocando el termómetro dentro del pequeño 
orificio provisto para este fin en el bloque de calentamiento. 

Ajustar el switch de temperatura a la posición de 150 °C. Si se va a emplear el 

indicador de tiempo transcurrido para apagar el reactor al final de la digestión, el 

switch Timer debe estar en la posición de TIMER. El reactor de DOO comienza la 
digestión cuando el indicador de calentamiento comienza el 'ciclo de encendido- 

@Pinada 

B. Indicaciones para la preparación del reactor en el modo de temperatura ajustada. 

1. Encender el equipo y colocar *switch de, temperatura en ADJ. 

2. Colocar el termómetro en el orificio para el termómetro en, el bloque `de 

calentamiento y permitir que se estabilice la temperatura. 

Precaución: Tener'mucho cuidado cuando se ajuste el control de 

Este control es un simple potenciómetro y puede ser dañado permanentemente si 

se le aplica demasiada fuerza al final del recorrido de *ele. Al primer signo de 

resistencia a la rotación, suspende la apticacido de tí fuerza rotatoria Si ocurre 
un sobreajuses, el polenciónstro as dio. 

3. PAcarsaavemanta ~ 	ias ad dal, 	aa 	atuvo contra lee manecillas 
reloj, 

si 

 te tamlatratura debe se diaminuide o en el sentido de las meneciNse  

del reloj si la temperatura debe ser ' Permitir  
In141'4  114 del 

	

termómetro se estabilice pera determine r 	necesario otro ajuste. 4  
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Recomendaciones: 

- El uso del termómetro es recomendable sólo para checar la temperatura del 

bloque de calentamiento durante la preparación del instrumento. Debido a que el 

termómetro puede romperse, , es recomendable quitar el termómetro durante la 

operación normal del reactor..  

- No colocar el reactor donde haya corrientes de aire, bajo la 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 protección 

• El uso de viales y tubos que embonen perfectamente en los orificios del bloque 

de calentamiento, proporciona mejores resultados. 

- Durante la:operación, la temperatura del bloque de calentamiento puede diferir 

ligeramente cuando el bloque está vacío que cuando está Heno de viales 

- Cargar el bloque de calentamiento con tubos fríos puede disminuir la 

temperatura del bloque varios grados y requerir algunos minutos en el 

calentamiento de los tubos, 

En caso de que ocurra un derrame accidental dentro del bloque, desconectar la 

fuente de poder del instrumento y permitir que se enfríe. Después de que se ha 

enfriado, quitar todos los tubos y el bloque de calentamiento para limpieza. 
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C. Mantenimiento 

No hay un intinerario para tos requerimientos de mantenimiento de este equipo. Este 

instrumento debe mantenerse limpio, y los derrames de los reactivos deben ser 

limpiados lo más pronto posible 



Operación 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, álcali, solución 

receptora, agua y Mutante. Llenar si es necesario. 

b) Checar que la válvula de desagüe colocada en la parte de atrás este cerrada 

Esta válvula se usa normalmente cuando el generador de vapor se limpia. 

c) Colocar el switch de "POWER" en ON y checar que en la planta aparezca 

"HELP". Si algún indicador (álcali, solución receptora) se enciende llenar el tanque 

correspondiente, 

Si el indicador "CYCLE OVER" está flasheando, indica que el modo álcali ha sido 

seleccionado. 

NOTA: La puerta lateral debe estar cerrada para efectuar alguna operación, un 

switch de seguridad desconecta la energía cuando esta puerta está abierta. 

d) Checar que el frasco del titulante está lleno y que la burda está libre de burbujas 

de aire. Si es necesario, eliminarlas como se describe en la sección de 

mantenimiento. 

e) Presionar el botón "REC-SOL" 4 o 5 veces para llenar la manguera y que la 

solución receptora sea descargada dentro del recipiente de titulación. 

9 Abrir la llave da agua de enfriamiento (ajuste a aproximadamente 21111111') 
NOTA: El agua fluye hasta que la válvula de vapor está abierta 

g) Conecte un tubo de prueba y cerrar la puerta de seguridad. 

h) Presionar el botón "STEAM" hacia arriba. Después de un par de minutos se 

genera vapor. 

Si la temperatúra del agua es demasiado alta o el flujo demasiado bajo la 

producción de vapor debe detenerse. Esto es indicado por un LED sobre la tarjeta 
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del circuito colocado en la placa posterior, el cual es visible cuando el panel 

superior se abre. Abrir o ajustar la llave de enfriamiento. 

i) Hacer destilación continua hasta que cierta cantidad de agua sea colectada en el 

recipiente de titulación. El sistema está, entonces, calentado y listo para usarse. 

Presionar "STEAM" a OFF, la producción a vapor y el flujo de agua a través del 

condensador se detiene y el agua del recipiente de titulación es drenada. 

B. Destilación 

Seleccionar el programa "KJELDAHL" ó "DO' 

Nota: Si Kjeldahl es seleccionado, asegurarse de que el switch derecho, está en 

la posición correcta (micro= 1 golpe de álcali; macro= 2 golpes de álcali). 

Si micro es seleccionado, éste debe ser indicado con un punto decimal a la 

derecha de la pantalla, y también deberá ser indicado en la misma forma cuando el 

resultado sea impreso. 

DELAY: Algunas aplicaciones (por ejemplo nitratos con devarda) requieren tiempo 

de receso entre la descarga de álcali hasta que se abre la válvula de vapor, la 

función "Delay" es seleccionada' 	ajustando a micro y los primeros dos, dígitos en la 

constante A al tiempo deseada Se pueden ajustar intervalos de aproximadamente 

6 segundos. 

A n.  5.000 DELAY 30 segundos 

A = 20.00 DELAY 2 minutos 

Para todas las aplicaciones que requieren álcali, asegurar que el switch está en 

posición "ON" ("CYCLE OVER" debe ftashear en el modo "HELP" si el switch esta 

en "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 posición. 

c) Si "CYCLE OVER" esta permanentemente encendido, cerrar la puerta de 

seguridad La destilación 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 seguridad y continuar con la siguiente muestra. 

C.. Limpieza (después del uso diario) 

(Si van a ser destiladas más muestras durante el día, la unidad puede ser dejada 

en ON) 

a) Abrir la puerta de seguridad y quitar el tubo 

b) Colocar el switch de POWER en OFF 

c) Quitar la vasija, para enjuagarla. Limpiar las partes Interiores de la puerta de 

seguridad. 

d) Cerrar la llave de agua de enfriamiento. 

D. Presentación de resultados 

Resultado = A + B x (mi titulante - mi blanco 
	

(1)  

a) En análisis Kialaani A=00.00  

(14.01) x (N) 1000 
(2) 

ml de muestra 

14.01 Peso atómico del nitrógeno • 
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1000 = Factor de dilucion 

N 	= Normalidad de H2SO4 (titulante) 

Si B= 1.000 (A= 00.00, Blank= .00) la pantalla muestra los ml de titulante 

independiente del volumen de muestra.  

Si el valor del blanco es conocido antes del análisis (correr uno o más blancos 

antes de las muestras, A= 00.00, B=1.000 y BLANK= 00), ajustar el blanco 

constante a este valor (.00 - .99 mi). Los resultados son ajustados según la 

ecuación 1. 

b) Análisis en destilación directa 

% proteínas II a + b (mi titulante mi blanco) 

La ordenada a y la pendiente b son determinadas como se describe en las notas 

aplicación Tecator sobre DD 

E. Mantenimiento 

Para la buena operación del Autoanalizador 1030, éste necesariamente necesita servicio: 

Aparte de la limpieza diaria del aparato de salpicaduras de compuestos químicos y el 

enjuague del generador de vapor, debe tenerse en cuenta lo'siguiente.  

1 Mantenimiento General 

2 Limpieza de la puerta de seguridad 
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3. Enguaje del generador de vapor 

4. Servicio a la bomba de agua 

5. Servicio a la bomba de álcali 

7. Chequeo de la alarma de llenado 

8. Servicio a la bomba de succión receptora 

9. Chequeo del volumen:de solución receptora 

10. Lavado del recipiente de titulación 

11. Servicio a la válvula de desagüe del recipiente de titulación 

12. Chequeo del volumen de destilación 

la Reemplazamiento de las lámparas colocadas arriba del recipiente de titulación 

14, Chequeo del color en el punto final de la titula 

15, Eliminación de burbuíes de aire de la bureta 

18. Lavado de la burete 

17. Ajuste de la velocidad de la bureta 



FIG. B.2 AUTOANALIZADOR KJELTEC 1030 



Operación del equipo completo de extracción Soxtec HT6 

A. Ajuste inicial (Ver Figura B.3) 

Para verificar que la temperatura de sobrecalentamiento esté en la posición 5. 

Presionar el botón POWER en ON (posición 1). Presionar el switch READ/SET (posición 

3), de manera que se enciende la lámpara "SET' (posición 8) y en pantalla se observa el 

punto de ajuste (°C) el cual debe ser de 110 t 3 °C, ajustar con el botón "SET' (posición 4) 

en caso de ser necesario. Presionar nuevamente el botón "READ/SET', la lámpara "SET" 

se apagará y en pantalla se mostrará la temperatura actual del baño. Durante el periodo 

de calentamiento la lámpara "HEAT' permanecerá encendida (posición 6), cuando el baño 

alcanza la temperatura de ajuste (t 2%), la lámpara "READY" se enciende y nos indica 

que el equipo esta listo para comenzar a trebejar, 

Posteriormente abrir le llave del agua de enfriamiento, sacar una serie de 6 

cartuchos del desecador (un porta cartuchos) y utilizando el mango especial para 

transportar los cartuchos, colocarlos en el soporte de cartuchos. Insertar los cartuchos 

dentro de los condensadores, levantar los sostenedores (de los cartuchos) colocados 

dentro de los condensadores colocando los tiradores localizados en la parte superior de la 

unidad de extracción en la posición "RISING", Mover cada tirador a la posición "BOILING" 

(el magneto debe atraer el cartucho) y regresado e la posición "RISING'. Quitar el soporte. 

Utilizando el portarecipientbe introducir seis recipientes de extracción tarados, marcados `y 

cargedos con 40 ml de hexano y bajar la palanca localizada en la parte inferior izquierda 

hasta oir un ligero clic, de tal manera que los recipientes y los condensadores queden 

prensados, 
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Mover los tiradores a la posición "BOILING" , de esta manera los cartuchos quedan 

dentro del solvente. Dejar en esta posición durante 30 min, mover los tiradores a la 

posición "RISING" y dejar en esta posición durante 40 min. Cerrar las llaves de los 

condensadores dando 1/4 de vuelta para evaporar el solvente de los recipientes de 

extracción, esperar 10 min y colocar en "ON" el switch de la bomba de aire localizado en la 

unidad de, servicio y abrir la válvula de "EVAPORATION" localizada en la unidad de 

extracción, 5 min son suficientes para terminar de evaporar las últimas trazas de solvente. 

Apagar la bomba de aire y cerrar la válvula de "EVAPORATION" Desmontar los 

recipientes de extracción moviendo la palanca (de la izquierda) ligeramente hacia abajo y 

levantar con cuidado hacia'arriba, sacarlos tomando el portarecipientes, colocarlo en una 

estufa a 70 °C durante 30 min y dejar enfriar en un desecador (mínimo 1 h). Tomar otros 

Seis cartuchos del desecador y repetir el procedimiento iniciando en la colocación de estos 

a la unidad de extracción y adicionando únicamente 10 ml de hexano a los recipientes y 

abrir la llave para descargar el hexano condensado de la corrida anterior. 



FIG. 8.3 SISTEMA DE EXTRACCIÓN 

SOXTEC HT 
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• VOCABULARIO DE TÉRMINOS 

ABLANDAMIENTO DEL AGUA: Eliminación de los iones de calcio y magnesio del agua 

ADSORCIÓN: La adsorción define la propiedad de ciertos materiales de fijar en su 
superficie moléculas extraídas de la fase líquida o gaseosa en la que se encuentran 
sumergidos Se trata de una transferencia de masa de la fase liquida o gaseosa hacia la 
superficie sólida en la que el compuesto tiende a unirse con una energia de ligazón 

AEROBIO Qué necesita la presencia de oxígeno libre 

AGUA CRUDA: Agua que no há reCibido ningún tipo de tratamiento, o agua que entra a 
una planta para tratamiento posterior. 

AIREACIÓN: Introducción de aire en un liquido. 

AGUA SUBTERRÁNEA:, Agua filtrada en el subsuelo que puede ser aprovechada.  

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

AGUA DE TORMENTA: Escurrimiento torrencial de agua superficial que fluye hacia un 
cauce de agua como resultado de una lluvia intensa: 

AGUA DE TORMENTA RESIDUAL: Mezcla de agua residual y de agua superficial 
proveniente de' tormentas o de deshielos.' 

AGUA SUPERFICIAL: El agua que fluye o se estanca, en la superficie terrestre 

AGUA RESIDUAL INDUSTRIAL Agua descargada resultante de un proceso industrial. y 
que no tiene ningún valor inmediato para éste 

AGUA RESIDUAL DOMESTICA : Agua proveniente de los desechos de una comunidad • 

AGUA RESIDUAL DOMESTICA CRUDA.  Agua residual doméstica no tratada. 

AGUA RESIDUAL DOMESTICA TRATABA: Agua residual doméstica que há recibido un 
tratamiento parcial 6'1611; a fin de remover o mineralizar las substancias orgánicas y otros 
'materiales (lúe ésta contenga. 

AGUA POTABLE: Agua de una'calidad adecuada paía beber 
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AGUA DE ABASTECIMIENTO: Agua que ha sido usualmente tratada para pasar a 
distribución 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 
el vapor ha sido o se está generando. 

AGUA DE ENFRIAMIENTO : Agua utilizada para absorber y remover el calor. 

ANAEROBIO : Que no necesita la presencia de oxígeno libre. 

AUTOPURIFICACIÓN: Modo natural de depuración de una masa de agua contaminada 

CALIDAD PARA LA PROTECCIÓN DE LA VIDA DE AGUA DULCE: Grado de calidad del 
agua, requerido para mantener las interacciones e interrelaciones de los organismos vivos, 
de acuerdo al equilibrio natural de los ecosistemas de agua dulce continental. 

CALIDAD PARA LA PROTECCIÓN DE LA VIDA DE AGUA MARINA Grado de calidad del 
agua, requerido para mantener las interacciones e interrelaciones de los organismos vivos, 
de acuerdo al equilibrio natural de los ecosistemas de agua marina. 

CALIDAD PARA USO EN LA ACUACULTUFtA Grado de calidad del agua, requerido para 
las prácticas acuaculturales, que garantiza el óptimo crecimiento y desarrollo de las 
especies cultivadas, asi como pera proteger su calidad para el consumo humano. 

CALIDAD PARA RIEGO AGRiCOLA: Grado de calidad del agua, requerido para llevar a 
cabo prácticas de riego sin restricción de tipos de cultivo, tipos de suelo y métodos de 
riego. 

CALIDAD PARA USO COMO FUENTE DE ABASTECIMIENTO DE AGUA POTABLE: 
Grado de calidad del agua, requerido para ser utilizada como abbastecimiento.de agua para 
consumo humano, debiendo ser sometida a tratamiento, cuando no se ajuste a las 
disposiciones sanitarias sobre agua potable. 

CALIDAD PARA USO PECUARIO; Grado de calidad del agua, requerido para, ser utilizada . 
como abastecimiento de agua para consumo por los animales domésticos, que garantiza 
la protección de su salud y la calidad de los productos para consumo humano 

CALIDAD PARA USO RECREATIVO CON CONTACTO PRIMARIO: Grado de calidad del , 
agua, requerido para ser utilizada en actividades de esparcimiento, que garantiza la 
protección de la salud humana por contacto directo.  
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CLORACIÓN :Adición de cloro y sus derivados para conseguir la eliminación de materias 
minerales disueltas (compuestos de hierro, magnaneso, etc.), la eliminación de sabores y 
olores y la destrucción de gérmenes patógenos (desinfección), siendo este el reactivo más 
utilizado ya que posee un poder oxidante muy elevado que favorece la destrucción de 
materias orgánicas. 

COAGULACIÓN QUÍMICA Procedimiento que consiste en agregar un producto químico 
(el coagulante) destinado a la desestabilización de las materias coloidales dispersas y a su 
agregación bajo la forma de flóculo. 

CUERPO DE AGUA Los lagos; lagunas; acuíferos; ríos y sus afluentes directos o 
indirectos, permanentes o intermitentes; presas; embalses; cenotes; manantialeklitorales; 
estuarios; esteros; marismas y en general las zonas marinas mexicanas. 	" • . 	. 

DESBASTE: El desbaste consiste en separar y evacuar fácilmente las materias 
voluminosas arrastradas por el agua, que podrían disminuir la eficacia de los tratamientos 
siguientes o complicar la realización de los mismos. 

DEPÓSITO BENTICO: Acumulación de depósitos en el lecho de un río, lago :o mar que 
puede contener Materia orgánica FehóMeno causado por la erosión natural, la actividad 
biológica o descarga de aguas residuales. 

DETRITO (DETRITUS): En el contexto biológico, partículas de materia orgánica. En el 
contexto práctico del tratamiento de agua residual, desechos capaces de ser arrastrados 
por una corriente de agua. 

DESAIREACIÓN Eliminación parcial o total dei aire disuelto en el agua. 

DESACEITADO Y DESENGRASE: El desaceitado es une operación de separación 
líquido-líquido, en tanto que el desengrase es una separacióní 	 que 
la temperatUre del agua esa suficientemente boje pera 	 ación di las 
groom). 

DECLORACIÓN: Eliminación parcial o total del cloro residual del agua con 
proceso físico o químico. 

DESGASIFICACIOtd. Eliminación, parcial o total del gas disuelto, generalmente con la 
aYude de un proceso tísico. 

DESIONIZACIÓN: Eliminación parcial o total de los iones, particularment mediante el 
empleo de resinas intercambiadoras de iones. 



DESMINERALIZACIÓN. Disminución del contenido de sustancias inorgánicas o sales 
disueltas en el agua, con la ayuda de un proceso físico, químico o biológico, 

DESNITRIFICACIÓN: Liberación del nitrógeno o del óxido nitroso de los compuestos 
nitrogenados (en particular, nitratos y nitrítos) en el agua o agua residual generalmente por 
la acción de bacterias. 

DESOXIGENACIÓN: Eliminación parcial o total del oxígeno disuelto en el agua, ya sea por 
la acción de condiciones naturales o con la ayuda de procesos físicos o químicos 

DESALACIÓN: Eliminación de las sales del agua, generalmente con el fin de hacerla 
potable o utilizable en un proceso industrial o como agua de enfriamiento. 

DESARENADO: Tiene por objeto extraer del agua a la grava, arena y partículas minerales 
más o menos finas, con el fin de evitar que se produzcan sedimentos en lose  canales y 
conducciones, proteger las bombas y otros aparatos contra la abrasión, y evitar,  
sobrecargas en lis fases de tratamiento siguiente 
El desarenado se refiere normalmente a las partículas superiores a 200 micras. Una 

) 

granulometría inferior corresponde a los procesos de ore-decantación o decantación. 

DESINFECCIÓN: Tratamiento del agua destinado a eliminar o (motivar los agentes 
Patógenos. 

DESTILACIÓN. Proceso de evaporación y de condensación utilizado para la preparación 
de un agua de alta pureza. 

DILACERACION:Tione por objeto "desintegrar" las materias sólidas arrastradas por el 
agua. Estás materias, en lugar de separarse del *fluente bruto, se trituren y continúan en 
el circuito del agua hacia las siguientes fases de tratamiento, 

ESTERILIZACIÓN: Proceso  destinado a inactivar o eliminar todos los organismos vivientes 
(incluyendo las formas vegetativos y de formación de esporas), así como los virus. 

ESTANQUE DE OXIDACIÓN, Estanque de estabilización; Dapósito utilizado para la 
retención del agua residual, antes de su eliminación final, en el que la oxidación biológica 
de la materia orgánica es realizada por una transferencia del oxigeno del aire al agua, con 
la ayuda de medios naturales o artificialmente acelerados, 

ELECTRODIÁLISIS: Proceso de desionización del agua en el que, bajo fa influencia de un 
campo eléctrico, los iones son eliminados de una masa de agua y transferidos a otra a 
través de una membrana intercarnbiadore de iones. 
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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 domésticas tratadas en un sistema de tratamiento 

ESTRATIFICACIÓN: La existencia o formación de distintas capas en un cuerpo de agua. 
identificadu por sus características térmicas o salinas o por diferencias en el contenido de 
oxigeno o nutrientes. 

EPILIMNIO. Capa de agua por encima de la termoclina (véase definición) en un cuerpo de 
agua estratificado.  

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

FILTRO BIOLÓGICO, Lecho percolador, Filtro percolador, Lecho de materia inerte a 
través del cual se hace percolar agua residual para ser purificada por una película 
biológica activa que recubre la materia inerte.  

FILTRACIÓN' Eliminación de las materias en suspensión de una masa de agua, al pasarla 
a través de una capa de materia porosa o a través de un tamiz de malla conveniente. 

FLOTACIÓN: Ascenso a la superficie del agua de las materias en suspensión, por 
ejemplo, por arrastre gaseoso.  

FLOCULO. Partículas macroscópicas formadas en 
generalmente separables por gravedad o por flotación 

FLOCULACIÓN.  Formación de películas gruesas por aglomeración de partículas 
pequeñas; el proceso es generalmente acelerado por medios mecánicos, físicos, quimicos 

FLUORACKIN: Adición de un compuesto que contiene flúor, en un sistema de distribución 
de agua potable. a fin de mantener la concentración de iones de fluoruro dentro de los 
límites convenido& 

FOSA SÉPTICA Tanque de sedimentación cerrado en el que el lodo decantado está en 
contacto inmediato con el agua residual que fluye a través del tanque y en el que las 
materias orgánicas iondescompuestes por acción bacteriano anaerobia 

HIPOLIMNIO. Capa de agua por debajo de la termoclina (véase definición) en un cuerpo 
de agua estratificado.  
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INTERCAMBIO IÓNICO: Proceso mediante el cual ciertos aniones o cationes del agua son 
reemplazados por otros iones, mediante el paso a través de un lecho de materia 
intercambiadora de iones. 

INTERCAMBIADORES IÓNICOS: Materia capaz de intercambiar los iones de manera 
reversible con un líquido en contacto con ésta (sin modificación importante de su 
estructura). 	 .• . 	. 	- 	• 	. , 
LODO. Acumulación de sólidos sedimentados. separados de varios tipos .de aguas, como 
resultado de procesos naturales o artificiales. 

LODO ACTIVADO: Masa biológica (flóculo), formada durante el tratamiento de agua 
residual, por el crecimiento de bacterias y de otros microorganismos en presencia de 
oxígeno disuelto, 

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

MEMBRANAS DE DIÁLISIS; Una membrana de diálisis es impermeable al agua, por lo 
que permite la transferencia de especies ionizadas o solamente de las de un determinado 
signo (cationes para las membranas denominadas catiónicas o aniones , para las 
membranas aniónicas), bajo el efecto de una diferencia de potencial químico entre las 
soluciones. 

NEUTRALIZACIÓN: Este término se refiere a todo tratamiento destinado a llevar al agua a 
un pH próximo a la neutralidad, o bien un pH próximo al pH de equilibrio, ya que 
inicialmente el agua puede S« kifi* o alcalina. 

NITRIFICACIÓN: Oxidación de la materia nitrogenada por medio de bacterias, 
Generalmente, los productos últimos de oxidación estén constituidos por nitratos. 

OSMOSIS INVERSA: Pato del agua de una solución concentrada a una solución menos 
concentrada a través de una membrana, bajo el efecto de una presión superior a la 
diferencia de las presiones osmóticas de las dos soluciones, ejercida por la más 
concentrada de las dos, 

OZONIZACIÓN, ozonación: Adición de ozono al agua o agua residual con el propósito de 
desInfeclar, oxidar la materia orgánica o eliminar el olor y sabor desagradables, 

OLIGOTRÓFICO: Descripción de un cusrPP de  Nue pobre en nutrientes y que contiene 
muchas especies de organismos acuáticos, cada uno de los cuales está prelente en una 
cantidad relativamente pequeña. Este cuerpo de agua se caracteriza por su alta 
transparencia, una alta concentración de oxígeno en la capa superior y por depósitos en el 
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fondo generalmente de tonalidades de color café y que contiene únicamente pequeñas 
cantidades de materia orgánica. 

OXIDACIÓN-REDUCCIÓN. Estas reacciones se utilizan para modificar el estado de 
ciertos metales o compuestos (nitrogenados, sulfuros, cianuros, etc.) con objeto de 
hacerlos insolubles o no tóxicos. 

POLIELECTRÓLITO: Polímero que tiene grupos ionizados y de los cuales algunos son 
utilizados para la coagulación de partículas coloidales y flocufación de los sólidos en 
suspensión. 

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

PREDECANTACIÓN: La predecantación es una operación que se efectúa, antes de la 
clarificación. Tienen por objeto eliminar la totalidad de la arena fina y la mayor cantidad 
posible de barro. 

REGENERACIÓN (INTERCAMBIO DE IONES): Proceso que consiste en restituir su 
rendimiento operacional a una materia intercambiadora de iones después de su utilización 

SEDIMENTACIÓN: Proceso de asentamiento y depósito, bajo la influencia de la gravedad 
de los sólidos en suspensión transportados por el agua o el agua residual. 

TAMIZADO: El tamizado u Uy filtración sobre soporte delgado, que se utiliza en 
numerosos campos del tratamiento del agua. 

TEMOCLINA Cape en un cuerpo de agua térmicamente estratificado en el cual el 
gradiente de temperatura alcanzo un máximo, 

TRATAMIENTO BIOLÓGICO O POR LODOS ACTIVADOS. Es el proceso biológico del 
qui relegdulli in N  cuel ésta fitt mezclada con lodo activado y e* posteriormente agitada y 
Medi. El lodo activado es a continuación separado del agua residual tratada por 
sedimentación, y es eliminado o recirctilisdo en el proceso según se requiera 

TRATAMIENTO QIJIMICO: Un proceso que comprende la adición de productos químicos a 
fin de'obtener un resultado específico. 

TRATAMIENTO FÍSICO-QUIMICO: Combinación de tratamiento físico y químico para 
obtener un resultado especifico. 
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ULTRAFILTRACIÓN: 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 partícula) constituye una continuación de los procesos clásicos de filtración 
simple. 

Notas - 	En México se utiliza el término facultativo para organismos que viven tanto 
en presencia como en ausencia de oxígeno Ubre. 

En México el término agua residual se utiliza indistintamente para denominar 
las aguas residuales tanto de uso industrial como doméstico, también se usa 
agua servida, agua negra o agua usada. 





DETERMINACIÓN DE LA DEMANDA QUÍMICA DE 
OXÍGENO 



Nota: Esta Norma cancela la NOM-AA-30-1976. 
Nota: Esta Norma fue modificada de Norma Oficial Mexicana a Norma Mexicana, de 
acuerdo al Decreto publicado en el Diario Oficial de la Federación de fecha 6 de 
Noviembre de 1992: 

NORMA MEXICANA NMX-M-30-1981, ANALISIS DE AGUA- DETERMINACION 
DE LA DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO (ESTA NORMA CANCELA 

LA NOM-M-30-1976), ASI COMO EL AVISO DE LA 
DECLARATORIA DE VIGENCIA.  

Nombre completo: Norma Mexicana NMX-AA-30-1981, Análisis de Agua.- Determinación 
de la Demanda Química de Oxígeno. 

Fecha de publicación 

Expedición: 27 de abril de 1981 

OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION 

Le presente nom* establece el método para la determinación de la demanda química de 
oxigeno en agua naturales, industriales y residuales. (Ver incisos 11.1.1. y 11.1.2). 

REFERENCIAS: 

, . Sale nennleeCOmpiementai con las Normas Mekicenee en vigor siguientes:. 

NMX-M-3 	"Aguas residuales.- PAueetreo". • 

~GAMA 
	

"Cuerpos receptores.- Muestreo". 

NOM-Z-1 
	

"Sistema general de unidades de medida - Sistema (SI) de unidades". 

3.- DEFINICIONES 

Demande %Intim d• oxigeno.- Civilidad de oxigeno requerida para oxidar, bajo 
condiciones especificas, lintaterie orgánica y la inorgánica oxidable contenida en el agua. 
Se exprese en onpfl de oxígeno y proporcione( una medida de ie cantidad de sustancias 
susceptibles de ser oxidadas, bajo las condiciones en las que se efectúa esta prueba. 

APENOICE O 



4.- RESUMEN DEL METODO 

El método se basa en una oxidación enérgica de la materia orgánica y de la inorgánica 
oxidable que se encuentra en el agua, en un medio fuertemente ácido, con una solución 
valorada de dicromato de potasio. El exceso del agente oxidante se titula con una solución 
valorada de sulfato ferroso amónico en presencia de un complejo ferroso de 
ortofenantrolina como indicador interna (Ver inciso 11.1.3), 

5.- REACTIVOS 

Loe readivos que a continuación se mencionan deben ser reactivo* analíticos, a menos 
que se indique otra cose Cuando se hable de agua, se debe entender agua destilada. 

5.1. Dicromato de potasio (kaCr207). 
5.2. Sulfato ferroso amónico hexahidratado (NH4XS02)4.(H20). 
5.3. Acido sulfúrico concentrado (14404). 
5.4. Indiciador de 1,10 fenantroline (Ca144/42. HA) 
5.5. %lato de plata (A004). 
5.8. Subte homo heptaNdratado (FeS0471420) 
5.7. Sulfato mercúrico (11604)4 

e.- PREPARACION DE SOLUCIONES 

6.1. Solución de dicromato de potasio 0.25 N. Disolver 12.2588 g de dicromato de 
Pcfald (Previemehle Modo a 376 K t 1 K (105°C * 1°C) chirenti.dos horas), 
amar con agua a 1000 cros  en un matraz Voltimilho y hon100enekar. 	• 

6.2. Solución de dictando de potasio 0.026 .N.Treneferir con pipeta 100 cm' de la 
solución anterior un matraz voiumétrio6 aforar con agua a 1000 cm' y 

6.3. Solución de sulfato ferroso amónico 0.25 N. Disolver 98.0 g de sulfato ferroso 
m' étnico en eprodmedernente zoo cm)  de agua, agregar cuidadosamente 20 cm' 
de ácido sulfúrico concentrado, enfriar, aforar a 1000 cm' en un matraz voiumétrico 

,,Y ~int 
6,3,1. Normalización de la solución de turre° h11030 amónico 0.25N. Tomer 25 cm' de la , 

solución de dorometo di potasio 0.25 N. Diluir con agua hasta 275 cm-  , agregar 
cuidadosamente 60 cm' de ácido sulfurico concentrado, homogsneizer,• enfriar y 
titular con le solución de sulfato ferroso amónico 0.25 N'utilizando e gotas de' 1,10 
fenentroline como indicador hasta el cambio de color del azul verdoso acaK rojizo. 

6.4. Solución de sulfato ferroso amónico 0.025 N. 
Determinar la masa con aproximación' el 0.0001 g de 9.8 g de sulfato ferroso 
amónico y continuar como ee indica en 6.3. 
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6.4,1. Normalización de la solución de sulfato ferroso amónico 0.025 N.Tomar 25 cm3  de 
la solución de dicromato de potasio 0,025 N y proceder como se indica en 6.3.1 y 
titular con sulfato ferroso amónico 0,025 N. 

6.5, Solución de ácido sulfúrico-sulfato de plata. 
Determinar la masa de 9.51 g de sulfato de plata y disolverlos en 1000 cm3  de ácido 
sulfúrico concentrado. (Ver 11.1.4). 

6.6. Solución indicadora 1,10 fenantrolina. 
Disolver en agua 1.485 g de 1,10 fenantrolina y 0.695 g de sulfato ferroso 
heptahidratado, aforar a 100 cm' y homogeneizar. 

7.- APARATOS 

7.1. Estufa eléctrica, capaz de mantener 378 K t 1 K (105 t 1°C) 
7.2. Desecador con gel de sílice con indicador. 
7.1 Balanza analítica con sensibilidad de (0.0001 g). 
7.4. Aparato para reflujo tipo Friedrichs constituido por 

- Un matraz Erienmeyer de 500 cm' con boca esmerilada 24/40, 
Un condensador tipo Friedrichs entrada 24/40. 

7.5. Perrilla de calentamiento capaz de mantener una temperatura 
ebullición del contenido del matraz de reflujo. 

7.6. Equipo usual de laboratorio, 

que asegure una 

8,- PREPARACION Y CONSERVACION DE LA MUESTRA 

8.1. La forma de extraer la muestra para Millar esta determinación, se establece en las 
Normes Mexicanas NMX-M-3 y NMX-AA-14 en vigor. 

8.2. La matra debe ser analizada inmediatamente después de su toma, en caso 
contrario debe conservarse en refrigeración a 277 K (4°C). 

9,- PROCEDIMIENTO 

9.1. Para niveles mayores de 50 mgfdrn' de demer2de química de oxígeno' 
9.1.1. Transferir aN matraz Eriertmeyer de,500 cm', una muestre de 50 cm'. Agregar una 

cantidad adecuada, de euttato mercúrico. (Ver litigo 111.5) y algunas perlas de 
vidrio. Añadir 25.0 cm' de la solución 'de chorlito de potasio 0.25 N y mezclar 
mediante un movimiento circulm(Ver 11.1.6 y 11.1.7). 

9.1.2. Conectar el matraz Erlenmeyer si condensador 'y hacer circular el agua <de 
enfriamiento, 
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9.1,3. Por el extremo superior del condensador agregar lentamente 75 cm' de la solución 
de ácido sulfúrico-sulfato de plata y agitar con movimiento circular para 
homogeneizar. (Ver 11.1.8 y 11.1.9). 

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

9.1,5 Añadir agua por el extremo superior_ 	del condensador hasta completar un volumen 
aproximadamente de 300 cm' , retirar el matraz del condensador y enfriar a la 
temperatura ambienté. 

9,1,8. Agregar 8 gotas de 1.10 fenantroline como indicador y titular con la solución 
valorada de sulfato ferroso amónico 0.25 14 hasta el cambio de color del 
azul-verdoso a café rojizo. 

9.1.7. Llevar simultáneamente un testigo preparado con 50 cm' de  
agua y todos los reactivos utilizados en el procedimiento 

9.2. Para valores menores de 50 rngldm' de demanda química de oxigeno 
9.2.1, Se procede como se Indica de 9.1.1 a 9.1,7. pero haciendo uso de las soluciones 

de dicromato de potasio y sulfato ferroso amónico 0.025 N, (Ver,'11,1,11) 

10,- CALCULOS 

La demanda química de oxígeno, expresada en miydm , se calcula con la siguiente 
ecuación: 

(VI -V2  )*N 1 8 1030 
mfyl de 000 - 

V3 

En donde: 

000= Demande química de oxigeno, en rtxyl 
titulación de muestra, en cm 

= 	Volumen de Mato ferroso 'manir-11 gastado Por el banco,  ml 
v2* 	Volumen de sulfato ferroso amoniaca! gestado por la muestra, ml 
V3 	Volumen de la muestra, ml, 
N = Normalidad de la solución de sulfato ferrOSO arnóniecal utilizada en la 

deternlneción. 
8 = Equivalente del oxigeno. 
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10.- REPETIBILIDAD 

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

11.- APENDICE 

11.1. Observaciones 
11.1.1.Este método se recomienda como un complemento de la demanda bioquímica de 
oxígeno, pero no es un sustituto de ésta. 

11.1.2. Generalmente la determinación de la demanda química de oxígeno se utiliza en el 
tratamiento y control de las aguas de desecho industrial ,y sólo en ocasiones particulares 
puede relacionarse con la demanda bioquímica de oxígeno. 

11.1.3 El indicador 1,10 fenantrolina también le conoce como ferroin u ortofenantrolina 

11.1.4. El sulfato de platia requiere un tiempo aproximado de dos días para su completa 
disolución la solución formada debe mantenerse en la oscuridad para evitar su 
descomposición 

11.1.5. El sulfato mercúrico se agrega para eliminar la interferencia que representan 
cloruros; manteniéndose un complejo de cloruro-mercúrico solución que inhibe la 
'actividad del ión donan. Si la muestra contiene 40 mg de cloruros o menos,> se agrega 

0.1 g de sulfato mercúrico, en caso de que la concentración de cloruros sea mayor, se 
debe agregar sulfato-mercúrico en una cantidad tal, que se tenga una releción sulfato 
mercúrico -cloruro de 10.1 (mg de sulfato mercúrico/mg de cloruro). 

11.1.6. Si la muestra tomada para la determinación de 30 cm' se debe completar a ese 
volumen con ácido 

11.1.7. Debe enfriarse rápidamente para evitar las pérdidas de la posible materia volátil 
que contenga muestra 

11.1,8. El sulfato de, plata actúa en la reacción como catalizador, incrementando la 
oxidación de algunos compuestos orgánicos refractarios 

11.1,9 La mezcla debe agitarse perfectamente antes de llevarla a calentamiento; de no 
ser así ocurren sobrecalentamientos locales que proyectan la mezcla fuera del 
condensador. 
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11.1.10. Para algunas aguas residuales el periodo de reflujo de 2 horas resulta excesiva o 
Insuficiente, para reducirlo o aumentarlo es necesario experimentar con un mismo tipo de 
muestra en diferentes tiempos de digestión. 

11.1.11, El volumen de la muestra que se utiliza para niveles inferiores de 50 mg debe ser 
tal, que la cantidad de dicromato de potasio reducido durante la digestión no exceda del 
50%, en caso contrario se debe repetir la determinación con un volumen menor de 
muestre. 

12.- BIBLIOGRAFIA 

12,1,Standerd Melhods of Chemical Malysis. Sixth Edition Volumen 2. Inclustrial and 
Natural Products.- Pan B, Frani< J. VVelcher Ph. D., Editor Van Nostrand Company, Suc 
Princeton New Jersey 1966. 

12.2.MModos y procedimientos de la "knerican Society, for tisana and material" (ASTM), 
pare análisis de aguas.- Designation O-1252-67 Parte 23.-157.2 

12.3, Standard Methode for Examinador, of Water and Maly/der.-American Public 
Heall Association (APHA), knericen Weter Works Association (AWWA), Water Polk.ition 
Control Federado') (INPCF).- 14 th Edition. 

13,- CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES 

No concuerde con ninguna por no exialW norme internacional sobre el terne 



NMX-AA-26-1980 

DETERMINACIÓN DE NITRÓGENO TOTAL 



Nombre completo: Norma Mexicana NMX-M-26-1980 "Aguas.- Determinación de 
Nitrógeno Total". 

Fecha de publicación 

Expedición: 27 de octubre 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 Federación de fecha 6 de 
Nbviembre de 1992. 

NORMA MEXICANA NMX-AA-26-1980 "AGUAS.- DETERMINACION 
DE NITROGENO TOTAL 

PREFACIO 

En la elaboración de esta Norma participaron los siguientes organismos e instituciones.  

- SECRETARIA DE AGRICULTURA Y RECURSOS HIDRAULICOS.- Dirección General 
de Protección y Ordenación Ecológica 

- SECRETARIA DE SALUBRIDAD Y ASISTENCIA- Subdirección de Vigilancia de Aguas 
RecePtores y Residuales. 

- COMISION FEDERAL DE ELECTRICIDAD.- Laboratorio. 

- LABORATORIOS NACIONALES DE FOMENTO INDUSTRIAL, 

AGUAS-DETERMINAC ION TOTAL DE NITROGENO. 

1.- OBJETIVO Y CAMPO DE APUCACION 

Esta Norma establece el método KisIdahl Perola detion!Pación de nitrógeno 	en 
residual** y naturales Es aplicable pare concentrickinee mayores de 1,0 mg de  

nitrógeno/1. 
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2.- REFERENCIAS 

Esta Norma se complementa con las siguientes Normas en vigor: 

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

l*NAX-AA-14 	"Cuerpos receptores.- Muestreo". 

NOM-Z-1 
	

"Sistema general de unidades de medida-Sistema (SI) de, 
unidades. 

3.- FUNDAMENTO 

Este método se basa en la determinación de la suma del nitrógeno del amoníaco libre y el 
nitrógeno orgánico, los cuales son convertidos a sulfato de amonio bajo las condiciones de 
digestión que se describen en esta norma. 

Mediante digestión en presencia de ácido,sulfúrico, sulfato de potasio y saeta  mercúrico, 
Nnitrógeno de compuestas,orgánicos es wnvatt-  id° asuitiktdaaill°n1°  y determinado`

.El amoniaco 
poraweg  destilado en medio alcalino, absorbido en solución de 	o bórico 

titulación. 

4.- DEFINICIONES 

4.1. Nitrógeno total.- Es la sume de nitrógeno amoniaca! y orgánico presente en el agua 
conocido correclamente como nitrógeno Nesishi 

4.2, Agua residual.- Es el liquido de composición ' variado proveniente de usos 
murécipal, industrial, comercial, *glicol., pecuario o de ótalquier otra ladore, ya sea 
pública o privada y que por tal motivo haya sufrido denotación o alteración en su 
calidad original. 

4„ 	Agua natural,- Ea el líquido de composición variado dulce y salina, superficial o 
subterránea que no haya sufrido degradación o *iteraciones en su calidad original.  

5.- MUESTREO 

5.1 	Egraer la muestra, según sea sJ.. caso como se indica en la Nc<ma Mexicana 
!'Aguas residuales.- Muestreo ' 	-14A-3 en viga', o, bien, de acuerdo a la Neme 
Mexicana "Cuerpos receptores.-Musetreo "NMX-M-14 en vigor.  
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5.2. Analizar la muestra inmediatamente después de su toma para evitar la 
transformación del nitrógeno orgánico a amoniaco a causa de la actividad biológica. 
De no ser posible, preservar la muestra adicionandole 1 =3 /dm' de ácido sulfúrico 
concentrado y mantenerla a 277k (4°c).  

APARATOS Y EQUIPO 

6.1. Balanza analltica de sensibilidad 0.0001 g. 
da Aparato para la destilación de N2 Neldahl. 
6.3. Digestor con sistema de extracción de humos. 
6.2.2. Destilador con sistema de condensación para mantener la temperatura por iba 

302 °K (29°C). 

7.- MATERIALES Y REACTIVOS 

7.1. Medanales 	• 	3 7.1.1. Matraz Kjeldahl de 800 cm 
7.1.2. Matinal común de laboro:ido 
7,2. Reactiva,- Cuando ee hable de agua se debe entender agua bidestilada. 
7.2.1. Oxido mercúrico rojo (Hg0). 
7.2.2. Acido sulfúrico concentrado (H2SO4) 
7.2.3. SUMID de potasio (W04) 
7.2.4. Hidróxido de sodio (N'OH). 
7.2.5. Tioeulfalo de sodio (NaaS2035H20 
7.2.6. FenoRaielna diaódice. 
7,2.7. AicélIol «Rico o isopropanol. 
7.21. Acido bórico (H31103). 
7.2.9. Rajo de niobio. 
7.2.10. "Azul de niellleno. 
7.2.11 Tetraborato de todo (Na19407) 

,„. 

8.- PREPARACION DE SOLUCIONES 

In 	Solución amoniguadank.7  Agregar 88 crn' de una solución de hidróxido de sodio 
0.IN a 500 cm' de solúción fe tstraborato de sodio (H8407) 0.025 y aforar a 1 dm'. 

8,2 	Solución de sulfato mercúrico.- Disolver 8 g de extracto mercúrico roo (Hoo) en 50 
cm' de ácido *Junco (1:5) y aforar e 100 CM CM agua

8.3: educo de acido sulfúrico-atildo mercúrico-sulfato de Robalo. Disolver 134  9. de 
ata* dOpotialó(K2SO4) en 650 Cm3  de agua, agregar 200 cm' de ácido sulfúrico 
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concentrado. Añadir 25 cm' de solución de sulfato mercúrico y aforar a 1 dm3. Este 
reactivo deberá mantenerse a una temperatura mayor de 287°K (14°C) para evitar 
que cristalice. 

8.4. Solueión de Hidróxido de sodio-tiosulfato de sodio.- Disolver 550 g de hidróxido de 
sodio (NaOH) y 25 g. de tiosulfato de sodio (Na2S2035H20), en agua y aforar a dm' 

8.5. Solución indicadora de fenolftaleine. 
8.5.1. Disolver 5 g, de sal de fenoffteleíne disódica en agua y aforar a un dm' . Si es 

necesario, añadir hidróxido de sodio 0.02 N gota a gota hasta que la solución 
alcance un ligero color rosada 

8.5.2. Disolver 5 g, de sal de fenolfteleíra en 500 cm' de alcohol etílico al 95% o 
isopropanol y aforare 1 dm con agua. Si u necesario agregar hidróxido de sodio 
0.02 N gota a gota hasta que le solución alcance un ligero color rosado. 

8.6. Solución de ácido suffúrico 0.02 N 
8.7. Solución de hidróxido de sodio 6 N 
8.8. Solución de hidróxido de sodio 0.1 N 
8.9. Solución de hidróxido de sodio 0.02 N 
a la Solución de ácido bórico.- Disolver 20 g. de ácido bórico (H3803) en agua, agregar 

10 cm3  de la solución indicadas mixta y aforar a un dm', 
8.11. Solución indicador, mixta.- Se mezclan dos volúmenes de rojo de metilo al 0.2% en 

etanol con un volumen de azul de metileno al 0,2% en etanol con un volumen de 
azul de metileno al 0.2% en etanol. Esta solución debe preparar» por lo menos 
cada 30 días. 

9.1.1. Tomer una muestra dependiendo da las concentraciones esperadas de acuerdo 'a 
le Tabla 1, dikár oon agua hasta 500 un'. Preparar un testigo con 500 cm' de agua 
y darle.el mismo tratamiento que a la muestra como sigue: 

9.1.2. Me* 25 cm' de le aolución amortiguadora de boratos y ajustar el pii a 9.5 con 
solución de hidróxido de sodio 13.0N, utilizancb polenciómetro o papel indicador 
para verificar. Traneferir la solución a un mairáikjeldahl. 

9.1.3. Conectar el matraz ifieldehl al bulbo del aparato de destilación; destilar la muestra 
cuidando que te leng~a del condensador' no: pase de 302k (29°C), 
recolectando el Condensado con le punta del tubo del refrigerante sumergido en 50 
cm), de le solución de ácido bórico del matraz receptor. 

9.1.4. la destilación N complete cuando se hoyen recoliclado 300 cm' de destilado 
aproximedemente, incluyendo loa 50 cm' de la, solución de ácido bórico con la 
solución Indicadora mixta. Retirar el matraz colector y tildar con soluCión de acido 
sulfúrico 0.02N hasta qui la solución vire de un verde esmeralda a 'un café rojizo. 



TABLA 1 

Nítrogeno orgánico en muestra 
cmi/dm3  de nitrógeno 	cm' de muestra 

0-5 500 

5-10 250 

10-20 100 

20-50 so 

50100 
	

25 

9.2. Nitrógeno orgánico, 
9.2.1. Doler enfriar el residuo contenido en si matraz Kieldahl, producto de la destilación. 

Añadir 50 cm' de la solución de ácido sulfúrico-suliato merakico-aulfato de potasio, 
Conectar ai aparato de digestión. Calentar la mezcla en el matraz Kieldahl a una 
temperatura que no exceda de 644K (371°C) hasta que los gases de SO (vapores 
blancos) asan eliminados y la solución se tome incolora a amarillo pálido, a partir 
de ase momento se mantiene el calentamiento durante 20 minutos más. Le 
digestión se debe efectuar bolo condiciones illiithebriall de ventilación y «ración 
de gases. 

9.2.2. Net enfriar la solución, añadir 300 ah' de agua y 5 gotas de la solución indicadora 
de fenoesisirm. 

9.2.3. SOelener el matraz en posición ligeramente inclinada y amar 50 cm 
aproximadamente de soiución di hidróxido de aódió-tiosulfato de sodio con lento 
«curtimiento por lee paredes del matraz y sin .mezélar, hasta que el matraz de 
digestión sea conectado al aparato de destilación, procurando formar dos capas. 

9.2.4. Colectar inmediatamente el matraz al bulbo del aparato de destileción. Agitar y 
verificar le alcalinidad de la solución de acuerdo al cambio de color de la misma (de 
incoloro a rosa). En caso desque no se haya alcanzado la alcalinidad, agregar, un 
meso de le solución de hidróxido de sodio-tiosulfato de sodio hasta le obtención 
de une coloración rosa. Le muestre se doble cuidando que le temperatura del 
condensador no pese de 302 °K (29°C) recolectando el congeniado con le plinta 
del tubo dei refrigerante surnergide en 50 cm'  dela solución d 411110.  bórico  del 
matra¢ receptor. 

915. La destilación se cornil** cuando se hayan  recolectado 300 cm' de destilado 
IKKoximedamento. inclufendo los 50 órn de solución del ácido bórico con la 
soiución indicadora mixta. 
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9.3. Nitrógeno Total.Esta determinación puede hacerse directamente siguiendo el 
procedimiento descrito en el inciso 9.2. 

10.- CALCULOS 

El nitrógeno amoniaca!, orgánico y total en mg/dm3  se calcula con la fórmula siguiente: 

(A-B)•N*14•1000 
mg/l de Nitrógeno - 

V 

En donde:  

A = Volumen de soluión de ácido sulfúrico empleado para titular la muestra, 
correspondiente al nitrógeno amoniaca!, orgánico o total, ml.  

B = Volumen de solución de ácido sulfúrico empleado para titular el testigo, m 

N =Normalidad de la solución de ácido sulfúrico. 

V = Volumen de muestra, ml. 

14 =Equivalente Equivalente del nitrógeno. 

11.- REPRODUCCION DE LA PRUEBA 

, cado, no 
deben exceder de  ± determinaciones efectuadas por duplo La diferencia entre tes 	

3 de 0 13 mon? para  3 	 de 1 a 5 rqdm 0.03 mgidm , pare concentracionee 	 se recomiende  repetir la 
concentraciones de 6 a 50 mg/drn3, En caso contrario, 
determinación. 

12.- INFORME 

D•I» incluir lo siguiente. 
- Identificación coM01661 de la Nein 

a a eile in ébOo de prueba. - Referencia  
- Nitrógeno total

molo 
en 	3  

- Feche de le pruebe, 
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Analytical Methods Manual.- Inland Waters Directorate.- Water Quality Branch.- Ottawa, 
Canada.- 1974. 

13.- CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES 

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

13.- BIBLIOGRAFIA 

Standard Methods for Examination of Water and Wastewater.- American Public Health 
(APHA), American Water Works Association (AVVWA), Water Pollution Control Federation 
(WPCF).- 14th Edition. 1975. 

Methods for Chemical Analysis of Water and Wastes.- Enviromental Protection Agency 
(EPA).- Clean Water.- 1971. 



NMX-AA-5-1980  

DETERMINACIÓN DE GRASAS Y ACEITES 



Nombre completo. Norma Mexicana NMX-AA-5-1980. Aguas.- Determinación de Grasas y 
Aceites. (Esta Norma Cancela la NOM-AA-5-1973). 

Fecha de publicación 

Expedición 8 de 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 Federación 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 APLICAC ION 

Esta Norma establece el método para determinar el contenido de grasas y aceites en 
aguas potables, superficiales o subterráneas, de desechos domésticos o industriales y 
salinas. El método es recomendable dentro de un intervalo de 5 a 1000 mg/l materia 
extradable. 

2.- REFERENCIAS 

La presente norma se complemente con las siguientes Normas Mexicanas en vigor, 

NOM-Z-1, 	"Sistema general de unidades de medida - Sistema (SI) de unidades" 

NOM-BEI-14, 	"Clasificación y tamaños nominales para utensilios de vidrio usado 
en el laboratorio". 

NOM-AA-3. 	"Aguas residuales,- Muestreo" 

3.- RESUMEN DEL METODO 

El método consiste en acidificar una muestra para extraer las grasas y aceites en solución, 
lb grasa es *Monees  separada  Por filtración Y «raids con un solvente con ayude del 
aparato Soxhlet, posteriormente se evapore el solvente y se cuantifica gravimétricamente 
el material StitélídO, 
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4.- DEFINICIONES 

4.1 Agua residual. 

Es el liquido de composición variada proveniente de usos municipal,industrial, comercial, 
agrícola, pecuario o de cualquier otra índole, ya sea pública o privada, y que por tal motivo 
haya sufrido degradación o alteración en su calidad original. 

5.- APARATOS Y EQUIPO 

5.1 	Aparato de extracción Soxhlet 
5.2 	Placa de calentamiento, con control de temperatura. 
5.3 	Bomba de vacío u otra fuente de vacio. 
5.4 	Estufa eléctrica, capaz de mantener 376K (103°C) 
5.5 	Balanza analítica con precisión de 0.1 mg 
5.8 	Estufa de vacío con intervalo de 380 a 500 mm de Hg y control de temperatura. 
5.7 	Embudo Buchner de 12 cm de diámetro. 
5.8 	Material común de laboratorio. 

REACTIVOS Y MATERIALES 

Los reactivos que se mencionan, deben ser grado analítico. Cuando se elle de agua se 
debe entender agua destilada 

6.1 	Acido dorhidricci concentrado o sulfúrico. 
6.2 	Suspensión de tierra de diatomóceas.- sílice (Hayflo-supercal o equivalente); 10 gri 

6.3 Himno de punto de ebullición de 342K (69°C) o freón (1,1,2 tricloro .1,2,2, 
trifluoretano) de punto de ebullición de 320.5E (47.5°C) 

8.4 	Cartuchos de **acción (thimbles) 
15 	Papel filtro de poro medio y de 11 ah de diámetro. 
6.6 	Discos de tela de muselina de 11 cm de diámetro. 

7,- MUESTREO Y ALMACENAMIENTO 

7.1 	Es muy importante cuidar que la muestra sea repr 	Vi ya que las 
características de las grasas y aceites es,  agruparse in les superficies de loe 
cuerpos de agua, formando natas en determinada* zaleo, El muestreo se hace con 
frascos de vidrio de boca ancha, de un litro de capacidad, es conveniente, llenar 
bien el frasco. 
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En caso de grasas y aceites flotantes, la muestra se toma únicamente de la película 
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.  

7,2 	Mantener preservada la muestra a un pH de 2 ó menor con la adición de 5 ml de 
HCI concentrado y en refrigeración a 227K (4°C), se recomienda no almacenarla 
más de 24 h. 

8.- PROCEDIMIENTO 

8.1 	Si la muestra no viene preservada, acidificar como se indica en el inciso 7.2. 
8:2 	Preparar un filtro con el disco de tela de muselina sobreponiéndole el disco de 

papel filtro, colocar en el embudo Buchner, humedecer la tela y el papel. 
8.3 	Con ayuda del vacío, pasar aproximadamente 100 cm (m1) de la suspensión de 

tierras de diatomiceas (hasta la saturación de los poros); se lava con un litro o 
menos de agua y aplicar el vacío hasta que toda el agua haya sido filtrada. 

8.4 	Pasar la muestra acidificada a través del filtro preparado. Aplicar el vacío hasta que 
toda el agua haya sido filtrada, recibiéndose en un matraz Kitazato de 21, 

8.5 	Con una pinza transferir a un cartucho de extracción el papel filtro  y el material 
adherido al disco de tela. Limpiar las caras 'y el fondo del recipiente colector, la 
tape, y el embudo Buohner con pedazos de papel filtro remojado en el solventé que 
se va usar, teniendo cuidado de transferir todas las capas de grasa formadas, y de 
r000por todo el material sólido, agregando loe pedazos de.  papel filtro dentro del 
cartucho de extracción evitando el manejo manual. 
El filtrado del Kitazato es medido con una probeta para cuantificar el volumen de 
muestra. 
Colocar los cartuchos de extracción en vasos de precipitados, llevar a sequedad en 
una estufa eléctrica de 376K (103°C) durante 30 minutos, colocar el cartucho en el 
aparato de extracción Soxhlet, con el matraz al cual previiMente 'se le ha 
determinado su masa 

NOTA: Identificar el número de muestra en el vaso de precipitados pero'nunca marcar el 
cartucho. 
8.8 	Adicionar solvente al matraz hasta la mitad de su capacidad. Colocar 1 cm de altura 

de algodón en la parte superior del refrigerante. Dejar en reflujo durante 4 horas a 
partir del, primer ciclo de recirculación, controlando las 	de timPeratura, 
hasta:que, dé un ciclo cada 3 minutos aproxittladarnente. Une vez terminado el 
tiempo de reflujo vaciar y escurrir el solvente que queda en el extractar al matraz,  

8.9 	EvePerar el:selVenfe en baño marla a 358K (85°C) y pasar el matraz a la estufa de 
vacío a una temperatura de 333K (60°) durante 30 minutos.  
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9.1 	La cantidad de grasas y aceites se Celad* por medio de la siguiente fórmula: 

10,- MEMOS 

10.1 Observaciones. 

10.1.1 Las muestres no deben camelee con dordormo o ~zoclo de sodio 
cuando se vayan;a hacer delernIneeionee de pesa 
10.12 Es preferible uso el Iridere~elene en visad de que no es inllemable. 
10.1,3 Se reoconiende no use muele* ~pelee pera le *Nominación • 

8.10 Dejar enfriar el matraz en un desecador durante un período de 30 minutos y 
determinar su masa. 

8.11 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 



10.2 Bibliografía, 

10,2.1 NOM-R-50-1977 Norma Oficial Mexicana "Guía para la Redacción, 
Estnxture y Presentación de las Normas Oficiales Mexicanas". 
10.2,2 Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater.-American 
Health Association.- American Water Works Association y Water Pollution Control 
Federation.- 14 th edition. 
10.2.3 British Standard 2690.-1956 "Methods of Testing Water usad in Industry", 
10.2.4 Instructivo para la toma y transporte de muestras de agua para análisis 
flsico-quimicc y bacteriológicas.- 1 a edición,- Dirección General de Usos del Agua y 
Prevención de la Contaminación, 



MÉTODOS ANALÍTICOS EN ESTADOS UNIDOS 
(EPA V MÉTODOS ESTÁNDAR) 





METHOD 4; 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 autoeated 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, blanke 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 tubos are removed from the oven or digester, cooled and measured. 
spectrophotometrically at 600 nm. 

3.0 Sanple Handling and Preservation 

3.1 Collmct- the samples in gimas bottles if possible. 0se'bf'plastio 
centainers is permissible if it is known that no'organic:-cOntaninants 
are prement in the .conteinere 	 • 

3.2 Suples ehould be. preeerved. with eUlfUrio acid:to a pH < 2 and 
mmintained 	until anslysis. 

4.0 Interferencoe 

44 Chlorides ara quentitetively ,oxidized by dichromate and repreeent a 
positivo interference, Mercurio sulfate is added to the digestion tubas 
to complex'tWohlorider. »" 

5.0 Apparatus 

5.1 Drying oven or block digestor, 150-c 
Corning.culturi-tubes, .16x 100 wevor 25 x 150 mm with Terloh:lined acrew 
cap 

5.3 SPootr0Pbotometer orl'echnicon AutoAnalyzer 5.4 ?fume furnace, 

6.0 Reegente 
6,1 Digeetion solution: Add 10.2 g K2Cr207, 167 ml. cono. H2SO4 and 33.3 g 

Hg804 to 500 la of distilled water, cool and dilate to 1 liter. 
6.2 	CatalYet solution: Add 22 g A92SO4 to 'a 4.05Ag bottle of coso. H2SO4. 

Stir until 
6.3 Sampler wash solution: Add 500  la of cono H2SO4 to 500 mL of distilled 
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water. 
6.4 Stock potassium acid phthalate: Dlssolve 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 
simple concentrations by diluting appropriate volumes of the stock 
standard. 

7.0 Procedure 

7,1 Wash all culture tubes and screw cape with 20% H2804 before their.first 
use to prevent contamination. Trace contamination may be removed from 
the tubas by igniting them in a suffle oven at 500-C for 1.hour. 

1,2 Automated 

7.2.1 Add 2.5 mL of sample to the 16 x`100 mm tubas. 
7.2A Add.l. 5 ML of dtgentIon solution (64') end 111*. 
7.2.3 Add 3.5 mL of catalyat solution:,(6.2):Carefullyf.dowwthe sida of 

the culture tube. 	 • 
7.2.4 Cap tightly and stadvto miwleYere. 	. 
7.2.5 Procesa standards and'hlanks exactly as the - saeples.' 
7.2.0 Place in oven or.hlock,d1clegler at 150-C. 4or two hours. 
7.2.7 Cool, and place standards in sampler in arder of decreasing 

toncentretion, complete'/illing samplet-trerwith unknown saeples. 
7.2.6 ~OMS color intensity on AutoAnalYrIr et 600.nm,. 

7.3 Manual 

7.3.1 The tollowing procedure »ay be unid it largor sople le desired 
or a 111SotroPhotolleter is *sed ih place  of en AutoAnalyser. 

7.3.2 Add 10 la of semple to 25 x 150 me culture tubo. 
7.3.3 Add 6-mL of dieestion eolutlon (6.1) and 011M. 
7.3.4 Add 14 el. of catalyst solution (6.2) down the sida of culture 

7.3.5 Cap tightly and sha» to mis leyere. 
7.3.6 Place in oven or block Mester, et 150-C for 2 hours. 
.7.3.7 CO01, ello* any precipita* te mettle, ond Remitir* 1ntensity in 

apeetrephotometer at 600 nm. Usa only mpt1cally wmtched culture 
tubas or a single dell for spectrophotometric measurement. 

0.0 Calculation 

0.1 Pr*Pere o -standard curve by  Plottine 'Pela heiriht or percant 
trimaittenee againet known concentrations of standards.'  

8.2 Compute emmentration of eemPlell by cosparinq *aniñe response to 
standard curve. 

9.0 Precigion and Accuracy 
• 

9,1 Preciaion and accuracy data are not ayailable at this time. 

Bibliography 

1. 	Jirka, A. M., and M. J. Carter, "Micro-demi-Automated Analysis of 
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Surface and Wastewaters for Chemical Oxygen Demand." Anal. Chem. 
47:1397, (1975). 



DETERMINACIÓN DE NITRÓGENO AMONIACA', 



1.114HOD #: 150.2 	 Approved for NPDES (Editorial Revision 1974) 

T1TLE: 	Nitrogen, Ammonia (Colorimetric, Titrimetric, Potentiometric 
Distillation Procedure) 

CAS # 

7727-37-9 

7664-41-7 

ANALYTE: 

Nitrogen 
N 
Ammonium 
NH3 

INSTRUMENTATION; Titration, Spectrophotometer 

STORET No. 
Total 	00610 
Dissolved 00608 

1;0 Scope and Application 

1.1 This distillation method covers the determination of ammonia-nitrogen 
exclusive of total Kjeldahl nitrogen, in drinking, surface and saline 
waters, domestic and industrial wastes. It is'the method .'of choice where 
economice and sample load do not warrant the use of automated equipment, 

1,2 	The method covers thsurange Iras about 0.05 to 1,0 mg NNI..44/4 .1orthe 
colorbtletric procedure, Irom -  1.0 to 25 -Mg/14 for the  
procedure, and .from 0.01 loH1400 »1/L4ot-the eleetrotWmathod.: 

1.3 This method is described for , tacroglassware1 hoWever,.micro 
distillation equipment may aleo be usad.  

2.0 Summaryof Method 

2.1 The sample is blIffered at a pH of 9 . 5  with a borate buffer in order to 
decrece* hydrolysis of oYanatee and organic nitrogen compOunds, and is 
then distilled into a solution `of bario acid. The aMmonia in the 
dietillats can be determinad colorimetrically by neselarization,' 
titrieetrically with standard sulfuric acid with the use of a mixed 
indiCator, or potentioastricallY by the ammonia electrode. The choice 
between the first two PrOcedures depende on the concentration of the 

3.0 Sample Handling and PreServation 

3.1 Salines may be preservad with 2 mL of conc, H2904 Per liter and stored 
at 4-C.  

4,0 Interferencee 

4 . 1  A nueber of aromatic'end aliphatic amines, as  well as other cemPoends, 
both arclanic and loOrgenic, will cause turbiditYuPon the ' addition:of 
Neliglow rligent,'00  direct nessleriSation 
haa been discarded as an official'sethod.  

4.2 PYanate,'Which may be encountered in certaln'..industrial'emilehte, 'Will 
hydrolyze to come extent even at the pH of 9,5 'at which distillation is 
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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  es formaldehyde, may be 
eliminated by boiling off at a low pH (approximately 2 to 3) priora to 
distillation and nesslerization. 

4.3 Residual chlorine must aleo be removed by pretreatment of the sample 
with sodium thlosulfate before distillation. 

5.0 Apparatus 

5.1 An all-glaás distilling apparatus with an 800-1000 mL flask. 
5,2 Spectrophotometer or filter photometer for use at 425 nm and providing 

a light 'path of 1.cm or more.1  
5.7 Neesler tubas; Matched Nessler tubas (APHA Standard) about 300 mm long, 

17 mm 	Inside diameter, and marked at 225 mm +/-1.5 mm inside 
measurement from bottom, 	 . 	 . 

5.4 Erlenmeyer flasks: The distillate is collected:in'500 m1,glasestólpered 
flasks..Thele flasks shOUld be marked al the 350 and.the'500 . ML volUmes; 
With such marking, it la not neceseary to transfer the.distiliate to 
volumetric.flasks .  

6.0 Reagents 

6.1 Distilled water  should be Irse of ammonla. Such water is best prepared 
by Paegage through an ion exchange column containing a strongly acidic 
cation exchange resin mixed with a strongly basic anion exchange resin. 
Regeneration of.the colomn,should be carried out according to the 
benufacturer's instructions. 

NOTE 1: All sOlUtions must be made with ammonia -free water. 

6.2 	Ammonium chloride,•stock solution:'1.0 . a1,  ' 1.0 Oal NH3 -N. Diemolve 3,819 
g NN4C1 in diatilled water and bring to volmme in, a 1 liter volumetric 

6.3 AmmOniUm obloride, standard solution: 1.0 ML = 0.01 mq. Dilute 10.0 mp 
otAitockliolution (6.4 to 1 Pitar in a volumetrlo flask. 

6.4 .801fic ecid solution (20 g/L): Diesolve 20 g N3103 inAlstilled water and 
muto to  ,Iitor,  

6.5 mimad indicitor: Nix a voluaes of 0.21 methyl red In 95% ethyl alcohol 
with 1 volume of 0.2% methylene blue in 064 athyl alcohol. This solution 
should he PrePared fresh everY 30 days. 

NOTE 2: Specially denetured ethyl alcohol conforming to Formula 3A or 
30 of the U.S, BoreaU of Internal Revenue m'Y be subatituted 
for mst ethanol. 

6.6 Neseler res:fent: Dissolve 100 g of mercurio iodide and 70 g of potassium 
iodide in ''a emelt amount of water. Add this mixture slowly, with 
atilr10I• tela cooled solution of 160 q of NaOH in 500 mL of water. 
nauta: the Mixture to 1 liter. If this reagent is 'torea in a Pyrex 
motu, out of curoot suoimmt, it villa remain atable for a period of up 
to 1 year, 

NOTE 3: This reagent should give the characteristic color with ammonia 

EPAMater i Waste Module METHOD #: 350. 	 paga 2 	of ,5 



within 10 minutos alter addition, and should not produce a 
precipitate with small amounts of ammonia (0.04 mg in a 50 mL 
volume). 

6.7 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 Na2B407, or 9.5 g 
Na2B407*10H20 per liter) and dilute to 1 liter. 

6.8 Sulfuric acid, standard solution: (0.02 N, 1 mL = .0.25 mg NH3-N). 
Prepare a stock solution of approximately 0.1 N acid by diluting 3 mL of 
cono. N2504 (sp. gr. 1.84) to 1 liter with CO2-free distilled water. 
Dilute 200 mi. of this. solution to 1 liter with 002-free distilled water.' 

NOTE 4: An allernate and perhaPs  Proferable method is to standardize 
the approximately 0J. N H2SO4 solution ágainst S:Q.100 N 
Na2CO3 Solution. By proper dilution the 0,02 N acid can then 

'be Preparad. 

6,8:1 Standardizethe approximately - 0,02 N acid against 0.0200 N Na2CO3 
eolution. ThiS len solution'ioprépared by diesolving 1.060 g 
anhYdroUiVa2CO3, oven-dried at 1404C; and diluting to 1000 mL with 
CO2-free distilled wáter. 

6.9 Sodium hydroxide 1 N: Dissolve 40 g NaOH in ammonia-free"water and 
dilute to 1 liter. 

6.10 Dechlorinating, reagents: A number of dechlorinating reagents may be usad"  
to remove residual chlorine prior to distillation, ltese include: 

SodiUM thiosUlfate (1/70 N): Dissolve 3.5 g Ha28203*5H2g in 
distilled water and dilUte to 	liter,  0ne ML of this solution will 
remove 1 mg/L of residual chlorine in'500 mL of sample. 
SodiUm areenite (1/70 N): pissolve•1.0 g NaAe02 in distilled,water 
and dilUte to 1 liter. 	 • ' 

Procedure 

PreParation of equipment: Add 500 mL'of distilled water toan 800 mL 
1040201 flask. The addition of boiling"chips which have been previously 
treated With dilUte Nal:« will prevent bulOing,,Steam out the 
distillation epparatus until the distillate-shows no trace of ammonia 

"eh  Ne'mlorYslagent.  
7.2 Ba»Ple PleParationt"RemOve the'residual chlOtine in the samplo by adding 

dechloriñating agent éguivalent ti,  the thlorine residual. To 400 mL of 
sample add 1` N NaOH 	until the pH is 9.1, checking'the pH during 
addition , with a PH meter or by use of a short rancie PH Papier,  
Dietillation: Transfer the eample, the pH "of which hatubeen adjUsted to 
9.5, to an BOO mL kjeldahl flask and add 25 mL of the borato buffer 
(6.7). Dietill `300 'mL at the' rata of 6410 ml/sin. finto 50 mL of 2% borlo 
acid (604) oontained in'a'600ML Érlenmeyerflask. 

NOTE 5: Ths-cOhdenlOirvtil ór anwitehsieh of the ,eondenser tip must 
extend beloW the level of the borlo acid solution.' . Dilute"the 
distillate,to 500 mL with distilled water and. héeslerlze-  an 
aliquottó Phtain an aPProximate'vaiue  of the ammonia-nitroqen 
conCentration, For concentrations aboye 1 mg/L th¿rammonia 



7,4 Determination of ammonia in distillate: Determine the »monta content of 
the distillate titrimetrically, cólorimetrically or petentiometrically 
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 H2104, 
matchinotthe end point against a blank containing the mame volume 
of ,  distilled water and. 01803,solution.  

1,4,2 Colorimetri0 determination; Prepare a series of.idessler'tube 
standards as followei  

ML'of Stahdard,... 

should be determined t1trimetrlcally. For concentratlons below 
this value 1t is determlned colorimetrically. The eleptrode 
method may also be used. 

NH3-N 	mg NO3-14/500 mL 

0.0 0.0 
0.5 0.005 
1,0 0.01 
2.0 0.02 
3.0 0.03 
4.0 0.04 
5,0 ,:" o:ós 
8.0 0.08 

19..0 0.10 

Dilute'each tube to 50 mL with distilled water, add 2,0 mL of 
Kessler roagent (6.6) and sis, Aftas 20 mimabas real the absorbahce 
at 425 nal IP:Pinot the blank. From the valuss obtained plot 
absorbance Vs. KK ON3 -N !lir the standard curve. Determine the 
amamnie in ths ddatillate by nesslerizing 55 mL oran allgUet 
dilUted to 50 mL and résding the absorbimos at 425 pm as described 
aboye tos the standards. amonia-nitrogen content is read from the 
standard curve, 

7.4,3 POtentioMitric dalersination: Consult the method ontitlod 
Nitrogen, ammoniat Selectiva Ion Electrode Kothod (Method 350. 3)' 1n 
this manual. 

7.5 It is not imperativo that all standards be distilled in the sama manner 
as the &amplios. It is recommended that at limst'two standerds.(a high 
and low) be distilled and comparadte similar 	on the curva to 
miura that the distillation toohnique is roliabls, /t distillsd 
otandards do not aqui* with undistillsd standards the operator should 
find the causo of the apparent error before proceeding. 

8.0 Calculations 

8.1 Titrimetric 

ig/L NH3. -N = (A 0  0 28 *: 1;000) .  / 
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where: 

A = mL 0.02 N H2SO4 used. 
S = mL sample. 

8.2 Spectrophotometric 

mg/L NH3 - N = [A * 1,000]/5 * (B/C) 

where: 

A = mg NH3-N read from standard curve. 
= mL total distillate collected, including boric acid and 
dilution. 

C = mL distillate taken for nesslerization, 
D = mL of original sample taken. 

8.3 Potentiometrio 

Mg/PrNH3 - N = (500/D) * 

where: 

A . mg NN3i,.N/L from eloctrode method standard curve. 
D = mL of original sample taken. 

9. Preoisiowand.Accuracy 

9,1 . Twenty-four.mnalyets in aixteen laboratories analyzed natural 
sampleecontaining exact incremente of an ammonium salt, with 
following *Wats: 

Increeent as , 	Predision'as - 	Accurácy. as 
Nitrogen Ammonia 	Standard Deviation . 	Bias , 	Bias 

agMtliter 	 mg N/liter 	 % 	mg N/liter 

0.21 0,122 -5.54 -0,01 
0.26 0.070 -18.12 -0.05 
1,71 0.244 +0.46 +0.01 
1.92 0.279 -2.01 -0.04 

(FWPCA Method study 2, Nutrient Analysés 

Bibliography 

1 	Standard Methods for the Exemination of Water and Wastewater, 14th 
Edition, p 410, Method 411A and 418B ( 1975). 

2 	Annual Rook of ASTI/1 Standards, Part 31, °Water", Standard D1426-74, 
Method A, p 237 (1976), 
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DETERMINACIÓN DE GRASAS Y ACEITES 



METHOD #: 413.1 

TITLE: 	Oil And Grease (Gravimetric, Separatory Funnel Extraction) 

ANALYTE: 

Oil 
Crease 

INSTRUMENTATION: N/A 

STORET No. 00556 

1.0 Scope and Application 

1.1 

Approved for NPDES (Editorial Revision 1978) 

This aethod includes the measurement of fluorocarbon-113 extractable 
*atter from eurface and salino waters, Industrial and domestic vastas. 
It is applicable to the detereination of relatively non-volatile 
hydrocarbone, vegetable oil*, animal fato, waxes, :mapa, greases and 
related setter. 

1.2 The eethod is not mpplicable to measureeent of light hydrocarbons that 
volatines mt temperatures belowl 70-C. Petroleum tucas from gasoline 
through 42 fuel olla are completely or partially lost in the aolvent 
relieve! operation. 

1.3 	Some cruda 'olla and heavy fuel olio contain a signitiosnt Percentage of 
residue-type meteríais that are not soluble in fluorocarbon-113. 
Ao0ordinglb recoveries'of theme materiali will be low. 
The eethod covers the unge from 5 to 1000 eg/L of extractable material. 

SlamarY of Method 

2,1 The AAAPle  la  aciditied  to a low pN < 2) and eerially extractad with 
tlworeonthon- 113 in a seperetory funnel. The solvent le evaporeted from 
the extraot And the residuo* welghed. 

3,0 Definitiono 

3.1 The detinition , ot oil and otease la temed on the prooedure, used. The 
»Aten el•the:011  Andier'grefeeei And the PromAncl 
son-011Y water w111  1hfluence the material measured and interpretation 
ot ,yeeylte, 

4.0 Samplingand Storage 

4.1 A repreeentetive simple of 1 libar voluee should be codiected in,e ,gleos 
bottle. 1t enelyeie le to be deleyed for more than a few hours, the,, 
simple la: iralarved by ,the addition of 5 mi,  HC1 (6.1 ') at the timo of  
collactiOneAdlefrigerated et 4-C. 

4.2 &mous* ioesee of , 9reeee will comer on semPlinTequiPmeat, the 
colleOtloh °te coeposite tiemple is impractical. Individual portions 
conectad at prescribed tía* intervals must be anolimed  separately to 
obtaln the everage concentration over an extended period. 

5.0 Appaatue 

EPA Water a What* Module METHOD al 413 ' 
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5.1 Separatory funnel, 2000 ml, with Teflon stopcock. 
5.2 Vacuum pump, or other source of vacuum. 
5.3 Flask, boiling, 125 mL (Corning No. 4100 or equivalent). 
5.4 Distilling head, Claisen or equivalent. 
5.5 Filter papar, Whatman No, 40, 11 cm. 

6.0 Reagents 

6.1 Hydrochloric acid, 1:1. Mix equal volumes of conc. HC1 and distilled 
water. 

6.2 Fluorocarbon-113,(1,1,2-trichloro-1,2,2-trifluoroethane), 13,p, 48-C. 
6.3 Sodium sulfate, anhydrous crystal. 

1,0 Procedure 

7.1 Mark the suple bottle at the water meniscua for latir determination ef 
eample volUme. 1f the simple vas not ecidified et time of collection, 
add 5 mL hydrochloric acid (6.1) to the sasple bottle. Atter mixing the 
simple, check the pH by touching pH-eensitive paper to the cap to insure 
that the pH is 2 or lower. Add more acid if necessary. 

7.2 Pour the oample into a separetory funnel. 
7.3 Tare e boiling flask (pre-dried in an oven at 103-C and stored in a 

deeiccator). 
7.4 Add 30 »Id flUorocarbOn-113'(6.2) to the suple bottle and rotate the 

bottle to rinse the sides, Transfer the aolvent into the aeparatory 
funnel. Extract by ehaking vigorously ter ;:2. minutas. Allow the layara 
to separata, and t'atar the solvent layer into the flask through a 
funnel containinq eolvent moistened filter.  papar.  

NOTE: An eaUlsior: that fails to dissipate can be broken by pouring 
about 1 q sodium mafia. (4,2) into the filter paPer'cone and 
slowly draining the esUleios throwdh the selt. Additional 1 
g portions can be added to the cone as reguired. 

Repelan (7.4) twice more, with additional portions of fresh eolvent, 
combining 411 solvent in the boiling flask. 
Rine* the tip of the asperatorY fuOnel, the fingir paper, 'and then the 
fuonel with a total of 10-20 mi, aolvent and collect the rinsings in the 
lask. 

Connect the boiling flash to the distilling heed and eVaPorate the 
solvent by imsersing the lower half ot the tia« in water et 70-c, 
Collect the selvent for neme. A solvent  blenA showld accoloPeny each 
set of simples.  

When the temperature in thedietilli huid reicher 	or  the flask 
appeers dry ~ove the distilliA9 

	huid 
out ,tho ni« for 15  

esconde with sir to remove eelvent vapor by insertind glees tube 
connected to a vacuum eource. ImmedistelY reloVe the  flask from the 
haat source and wipe the outside to remove exceso moisture and 
fingerprinte. 

7.9 Cool the boiling flask in 4 desiccator for 30 minutas and weigh. 
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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 Miligramo. 

V = volume of sample, determined by refilling sample bottle to 
calibration line and correcting for acid addition if 
necessary, in litera. 

O Precision and Accuracy 

1 The two oil and grease methods in thie manual viere testad by a single 
laboretory .(EMSL) on sewage. This method determined the oil and grease 
level in the sewage to be 12.6 mg/L. When 1 liter portiona of the sewage 
ware dosed with 14.0 mg of a' mixture of #2 fuel: oil and Weesonoil, the 
recovery loes 934 with a standard deviation of:41- 0.9 mg/L. 

Iliogrephy 

Otanderd.Methods for the Examination of water and.lasteWater¡::14th 
Edition, p 515, Method 502k 
1,11121, K. A l , and Tares, M. J., "Determination ofEmulsifying Oil.in 
industrial WawtsWeter", JWPCF SesearchWuppl. 40, R404 (1969).,'  
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Ap1,5.511,11,‘ Slan,1.554 5le4h4h1,'C5055nitict. 19951  
, 	 • 

to the reflux sesSel coa:alpina the thstilled water Itlank. 

5.0 

o. f. tonto/ Ittnin: Recame of many tiwsnis alfeeting liOD tests 
in inuitilaboridory studics and tito resulting extreme vallishilitY 
in seas rosuhs. vise standard des !sitios). as determined by inter. 
lithdrinsirs tensa. I. reesimmentled as a control limit for ¡Within:II 
laboraini ie.. 	tei niii is 	Sor caen lahorsitory, establish lis coa. 
sol limita ha perbsrinine a miniinum uf 25 gluenselsiutantic acid 

cheeks 	4c1 sssof a sentid of sesera' weeks os mentits and 
ellculating the mon told standard desiation. Use the mem 5•.• 
3 biandintl des intions as the eontiol limii for finare glucose• 
glutamic ocid 5':115:cks Compare calculated control lianas to the 
single.lahoratury tests presented ahuse and lo interloboratory 
results. If control hasta are outsicle the rango of 198 a  30,5. re. 
coloide the control 'Units and investígale sourle of the problem. 
If meusured BOL) for a glucoseslutamic luid check is uutside 
51w accepted control 10130 runge. l'eje« tests mude with that seed 
and dilution 

b. Working, rotgi,  ¡HM demilion 	The wUrking mago is 
equal tu the difference hetween the maximum Mirla' DO (7 to 
9 Ing LI and minimum DO residual of 1 mg/ multiplicd by the 
dilution factor, A louer deteenon limit of•3 mg/. ls establislied 
hy the requiremeni for a minimum DO depletion of 2 mg.L,  

AGGREGATE ORGANIC CONSTITUENTS15000) 

7, Reterences 
I. U.S Essmossit.sto Puoric ras A5.1.s5 I. UF lar of 01 kLutkil 

AND DI:s  11.01'111,5 19$6. Slelliod•hy•Nlviltod Slausüc. lona W.IICT 
Pullution ltt PI fubarauin Polointano: Lulu:inda tioulto. 014111" 
Assurunce Iltanch. Oso ironinenial NIonttolins: and Surpott Lab 
Cincinnau. (Mi°. 

0. eilallography 

SANIT.R. C.N. at 1_ DRAnsis. 194n Modconzation 01 the 1100 teta 
for delerminins 515111ficiency ol :he •42,1aln: ireaiment mocos. Son 
uge Itorks J. 111.1513. 

Rucutrorr. C,C,. 0.R 	so sa. J. K setos ti,  n C.E. 0 as un! 1948 
Verinhons In 1101) a clocny tonsuras 551 .oa ag.: M'ilion,. bid, I:« 
C11011. .151:12951 	 - 

Anaurr, W, E, 1948. The nacteriostatic evocas of 0141111one blue un sito 
1300 kW. IVater Seitage Workt. 93:424. 

SAwYER, C.Y. P. CALLO k1. NI. Nluotu. e A .Q V, lúas. 19355, pineal  
standard, ro, BOU nark. SettaQ0 	ll'aucv 

YOUNO. J.C,, G.N. NIcnsatrorr át D. Jr.NKINi. 19/11. AllCrittifish in 
the 000 proeedure for the 15111 	of Standard Nleilitul> Sus 
ihe Extuninalion of WIner and 1..104:11111:r. 1. N'ato 	O'unfrol 
red. 53:1253. 

5220 CHEMICAL OXYGEN DEMAND (COD)' 

5220 A. Introductlon 

The chetniol oxygen demand (C(30) is used os a incauto of 
Ihe oxygen equiculent of the °resane prior 001110111 of o sample 
that is susceptible tooxidation by u Strellg chitado' oxidant, For 
simples from a %peale sorgo:. COD can be relatad empiriolly 
to 00D. urganic curbon. or nrganic matter; The test 13 ~tul 
for nwnitoring and control atter correlation has heenestablished, 
The dlehromaie reflux MethOdis preferrcd ocer procederes using 
other oxidantsbecituse of superior oxidising ability, applicability 
to a wide sariety of samples, ondease uf manipu:ation. Oxidation 
of nasa ergio& crympuends N 95 to 100%,of the theoretical solee. 
Pyridine and reldied corma/ando resist mili/anon and solarile 
«pele compunds are oxidiced only tu the extent that they 

'ornato in entonad SS ith ihe.oxidant. Ammonia:present eithcr lis 
the *esté ur liberated from nittogemcuntaining mennic mano. 
is not nalilized in the alssence of signifieant concentrution of free 
chlotide lonS,  

, 	 . 	• 	. 
1. Selection of Method 	• 	• 	• 	, 

. 	• 	. 	 • 
The upen reflux methuti 113) is suitable for a with: range of 

%sacies whey torpe sample sise is preferred. The closed reflux 
methods (C Ond D) me more economictil in the use uf metallie 
sal; retigents, hitt require homugenization of sornpks contalning 
suspended solida W obloin repróducible relults, ,Nmpules and 

Determine COI) volues of >50 mg 0,'L by mine 5)roccdures 
53208.4a. C,4. ur D.4. Use procedure 532013.4b to determitui. 
with tensor occuracy, COD cables Ironi 3 ro 50 Mg .9.1: 

,. • 	. 	• ^ 	 , 	' 
2, Interferencia ami Limitatlina 

, 	' 	 • 
Voladte straight.chaitt allphatic coMpounds 'tito non oxttliced,, 

lo any apreciable cstem, This failure ocluya Only 
volahle oreamos 10e Plisen! In the"Snpur, spiled P1111An  nm cúme 
in contad witlithe oxIdIziniliquid.Straight.chain aliphatte com. 
pounds'ore °Wired 0110e dreCtiCely wheil sill'clSitlfritaAi,80,1 

.lidie0 51 eatolyst; IfsbeeSer,Ag:SO, reuets-ulth thIMIdtf: • . 
broinide; sud ¡Mide to produce' preCipares 'Mut aro okidizerk 
unly 	The diffilaltiel ettused1bY tito PleYnce`of ihs 
hal(desCan be OverConse largelY, thetigh Mit 
Mexing with Mercarle sulfato 1145951 bcfOil 	reflaxing Pro,  
«dure: Ahhoughl g 	 fiar 11119- 
lenes amotina inay he ttyd wlteresnnrple chlníido Coriceniriitinn 
la known lo be -less - than 21951) mg 1., ns long as 51111: I V11110 of 
1111805ICI is ritainiaincd, 	ras use the test' for stiMplei cone 
minina mitre than'2000 	CI 	TechnitYea designe/3 M mea.. 
ere COD in salitre waters ore  

NRñté (110)') exeris a COL) of 1,1 me 50;:ingiN0,-S; 11; 
cause concentrations of NL)• 'in waters ruielyexceed 1 liar tug cidiure 	 misents awavanme .cometer. 	No, -.NI;  me imertetence Is consiOret! l9sInificant Mut uNtl' 
any is Ignore(); To eliminare ra significont interleimitie 'due  didly, Fullow initructiona fuynished by the munufecturer ' 	' 

• • 	. 	• • 	 . NO," add 10 mg solfa:tac :kW, for each mg  ixfO;:••.1s1piesent 
the temple voltam: usedtadd the mine animad uf sulfamte acid 
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Iteduced mut Itattic apalea .twIt tus tomes 'roa, tl4dc. man,  
gattou. 	 ;tu' 	quanlitatikel5 under the 
test conditurns. 1.or minriles containine ,igniticant Ictefs 	11iüsc 
,PecieS, stuiellitUnvItic Oxh.lation can be d,Slitied trota kituwit 
;nitral coneentratinn 01 11w tate: refine arrecies unil corrections 
can be malle ro the (.'01) %abre obtainert. 

3 Samoling and Storage 

Preterably caneo sampler in eliiss buriles. Test uneable sam• 
pleS 111111(111( delay. If &My before analssis is Unayortlable. INC. 

• serse sample by neidifiention su 141 s 2 sin cone 11S0,. Pret• 
erahly achhiv anv sainete that minase he analyzed the saíne doy  

5.7 

t is cottectett. Ittend sainetes containute settleable stituk uta' a 
luapuganirer tu p.:(11111 representmise sampiing. Slake prehmb 
Italy thlutions for ame% containine il high CODto reduce the 
errar tulleren! in measuring sotall sample vol antes. 

4. Ftelerences 

1 Hm.. E 11 & C SIANsitu.t . D6.5. ~toro tot dthitide Inter-
(eh:ate in 1w diemlcal (o. gen dentatul tea J. )l uter PulLir. Grum/ 
AV. 
11.vesIA\S. F. I. 1974. Dichtomolv iellu% cheimal u‘lgva tl<mand. 
A propo,ed Ir1t1bul fut chloride c,trvection tn highl rdüncwalei 

Chon. 46:1336. 

1 

5220 B, Open Reflux Method 

1. General Diseussion 

a, l'rincli>10: llost Ispes of nrettnie tisatter are oxidized by a 
holline mimare uf chromic nnd wlfuric acids. 	sample is re. 
flused in strongly acid solution with a known excess of polassium 
dichromate 1 	Alter digestion• the remaining unreduced 
K,Cr,(), is titrated with termas nmmonium tulliste to determine 	Molarity ti( FAS «Milton 
the asuoutu uf 1:.;Cr,O, consumes' and the osidirable organie 	 . Volume 11.0417m 11,Cr,O. 
master is calculated in tercos of oxygen equiVelent. Keep vatios 	 • 	sotutkin ntruted. mt. 	0,13  
of reagent weights. volutnes. and strengdis constant when simple 	 ' 	» Volume FAS used in litrilli011. mL 
volumes other Iban 50 mL are used. The standard 2* re flux  
time may he teduced if it has peen shownfhat a shorter period 	e. /tierno* subte. 11.50,. erystals ur pewder. 
ylelds the mame results. 	 511111111111‘C acid: Mectuired only if the interference of nefritis 

he is to 	eliminated (ice 3220A.2 abuse). • 	• 	; 
g. Potarsium hydrogoio ploboloteil 	Slondard: Llghtly nush , 

and then dry muslim hydrogen phthalate (440000liCOOK) 
tocenstant,weight at 121MC, Dissolvé 423 mg in distilled water 
and dilate ;o 11110 mL.; kliP has a thereetical CODI Of 1.170 , 
106 0:4101end thissoltition has a theuretical COD of 100*, 1W 
mL, This sola** is stabil: When tiftbisrated lar up to 3 months 
lishe Osen* of visible biologkal growth,. 

• 

Standardite this solution daity avino skindard K:Cr10; %Muelan 

Dilute 10 0 mL standard 11.gr,O, tu about 11S) ml. Add 311 
mL cone 11;50, and cual: Titirite with FAS «trata using 0.10 so 
0.15 nd. (3. to 3 drops) fenoles indicator. 

2. Apperatua 

Reflux apilaron. consistIng of 300. or 230,mL ertenrneyer 
flaiks with ground•glass 2040 tteck" and 3011nun jacket Lithig, 
West. os equis ;dont condenscul xbh 2440 ground•glass jolm. 
and a hol plato having *Ocien, power to produce si least 1.4 
Wkmr of heating surface, or equivalent. 

a. iimisnti 
a, Mertifardpetiuskon dichromaje fohuion, 0.0417W PissolVe 

12.239 	priinary standard grade, pieviously dried ut 
1112°C sor 2 h, in dislilled tutti and dilate lo 1000  

b. Sulfiiriereagent: Add , Ag:504,01611161 	IfthlIkel 
grade,,cryatida or Polvder. to cone, NAO, at the ale of 3.3 g 
A1.441,418 	fOtt stmid I lo 2 d to tbssolve Ag:504, L: 

e. Feirpin inglinaor -sala;ina: .13isoive 1.483 g 1.10,phenan• 
throline'monohydrabiand 694 etc Fc50 .714 O n distilled water  
and dilaté ru ates ml.,This **rotor solution may he purchased 
anead) prepaied.2 	: . 	• 	. 	, 

1:Srandarif ferrolis aquilauinu; 	fitS1 taran!, apprOX.' 
iineely 0,25M: LItissolve 98 g fe(1104160,):'611,9 ln  disblied 

' water,;Add 20 mi:cene0;605. cool, and *lote to 1000 mi. 
. 	 , 

..eneene SIOn 
r Cemlia. »35d1:913.14: oi egutialent 
t OF3 dertikii 	Columbee.: Ótlio  

4. P(OCAdllfe 

a. Treaimcni of .tainples ¡with COI): of '.51) talU 74t plac'er 
3000 mL sample (fin samPleswith,C00 of'>1410'4,04, use 
smaller sample palitos diltints41030.0 M14:10 a 301)*IL tefltsaing 

Add 1 g 	 bends. 	 • 
3.0 mL sulfutic acid radien 'with 41;4 In 'distoWe 
Coof while mi ring io evo* poss114loss, of volatile'materiáls 
Atkl 23,0 mL 0.041701 K,A0, sute 	and mis.. Atiach dask 
tu cotufaset and lurn on cooling 	** Asid renviining sulfuric 
acid reagent 1711 mL) threugh open end of ondenser Continué, 
swirling and mixIng while adding the pillarle acid reugent. est,  
nem: Mit reflux mixture tharoughly hilare illp/Vfne Out tu' pie• 
sera focal heatiarg e) poli botana and a panible Idan'titaaf !tal 
contorno.  

CoVer epen'end uf cendenser with á smáll ,teaker te preve* 

1.211.1renor 
m 	raro aterial 

licrignle,rtiinsvgitnIstsiZea‘riss 1114.1,11)1 ' 
connect relamas' co4ndenCer and uoute rmixturelo 'IthotP 
volume with diNtilled water. Cool to atoas tempero** and*** 



excess ilyrp- with F.AS. tuing 11.10 tu II 13 ntl. (2 tu 3 drups) 
ferruin indicator. Althoullt the quantity ol ferroin indicator is 
nol criticar. use the cante VI1111111C fur Oil 'Mations, Talio as the 
end pida; of the Omitida the first sharp color chango Luan Nue• 
green tu reddish brown. The blueiteee triar 'copear. In the 
saine 111:111110'. serios and litrate a blank containing the icaticitts 
and a soban.: in ihstilled water cristal tu that uf %anude 

b. Alterno« procedo« for low•COD temples: Follaw proce• 
dure of r 4a. with 'no exceptions: (i) use standard 11.00417.11 

' K,Cr,0,. and lin titule with 0.025.31 FAS. Exercise extreme 
cate with this procedure because d'en a trace of orgunic nunter 
cm thé glassware nr from the almosphcre maYeausettm" errors. 
1f u (arther mercase in sensitivity is required. cunee:Orate a largor 
volante uf sample helare digesting under reflux as follona: Add 
all 'erigimos lo a simple largor iban 50 mL and reduce total 
%ultime tu 1511 rol. by boiling in the folladas fiad( upen tu the 
ittmosphere without the condenser ;attached. Compute entonar 
uf lig50, tu be added (helare concentration) on the bicis oí a 
weight ratio of 111:1 ligS0,:C1'. using the ;mutual al CI 
present in the Original solume o( sainpie, Carry n Man): role ni 
through the same procedure. This technique has the advantage 
uf concentrating the stimple wilhout significan' 10sses al 'easily 
digested volante lameríais, Flard-ru.digest volatile minarials such 
as s'alinde acids are Ion, but an finprovement ts Mtined over 
nrdinary evaporalive concentrado"' melhods. 

e. Dermtnimeirm of maullad 501141011:.  Evaluate the technique 
and quality af rengents by cundiicting the test on a standard 
potassium hydrogen phthalate saludan. 

5. Calcultion 

COD as Ing 	(3 	o 41 Knoll 
inl.sunple 

• 

AGGREGATE ORGAN1C CONSTITUENTS (50001 

where: 
in4 FAS usad 

il = mL FAS lued ha simple. and 
.51 	mul.nity áll FAS. 

6. Precision and Bias 

• . A set of sOthetie samplcs containing putassium hydrugen 
n'abatate sud 14aC1 was testad hy 7d 'abandones, Al a COD of 
2151 mg 0,1. in th•ablenee of chloride, the standard deviation 
was 	IJ eagildcoetficient uf satiation, h.:314 At COL) of 160 
mg 0,4. and 11•1.ing.  4'1'1, the standard deyiatiun was ::c 14 
mgd.. (eneffietent ot snriction. 	t • 	• 	• 

7, Referente 

1, PIT•v1.1, 	11. 199 sianduil cc 	hcin roa 19 907 
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5220 C. Closed Rell ux, Titrimetric. Method 

1, General Discusslon 

o. Principie; See 522011. la 
b. Inletteremet oed liuifftlrrons. Seo 9220A.2. Yolalde oiganic 

compounsls are more cantpletely osidized in the closed systent 
'teclease uf loriger contad with the oxidan'. Iterare cash use 
raspee! cultine4uhe caps lar brealis in the rFri linos Select 
cuhure.iube >lie for the dcgrec uf sensilisity desired. L'se the 
25; 'e 150Mtin tulle for simples with low (:01) conlynr hu.vdthe 

largor solinne•Mnple ¿in hc Ite,tted, 

2. Apparalus 

(1,  Dige100.1 	Kelt:1'41,h the lunthilie.tte t./111111C 
16. ir 191inin. 20-e 1514nlin, or 2,5• • 130.min with Tu. 
lined sereW caos, Alernatts ely, Oso birraulicine ampute:. 10.ml, 
capacity. 19. ta 20.inm Mons. 

b. Hmorog !dock. can ahorman. 45 in 30 non Jeep, • eh hules 
kited 	rime hl al 	 amputes 

é. Hired heritt ,r,routd, in operare in 150 	2t Noir: Selere 
damage of masa callare hipe elibilteN 110111.11'dt djpestion 
duces a Melina' cuarta uf cuiRanunation and recreases tilo prob.  

ability uf leakage. Use an oVen for culture.tube digestion only 
when 11 hm, tte¿n determined that 2 h exposure at 150`C will not 
dentada the cata. 

d, Ampute .Antara Ve only n inechanical acates to Insole strong, 
consistent with. 

3. Magmas 

o'Srairdarri patassium dichrronare disevum rahnuar. 0,016731; 
Add lit .iibitut.5161 mi disidid' water 4.91,1 g 	prirnary 
standaid.gi:alk. pies 	dried nt II13.<.7 (Lir 2 h, 107 tuL cinc 

g 	 e. cout nrroonl temperature., 
and diline lis 11001 oil., 

b. Sobre.. 	reageni. 	.1221111.3b, 
c. Ferroin injinitor 	Sce. Seedoit 52211H 
d. Soniderd fletero W .11111011,0111 rulfale thrunt (KIM, apuras. 

bnalely 10)1: Dissols e .19.2 g Fe(biff,h(50,10f1,0 in disbiled 
water. Add 20 int. cuna 11.50,, coal. and dilate lo Ittill0 ml,, 
Siandardif.d solana:1 dmly againsi standard K,Crp, digestion 
salution as tollaw s. 

Astil realero., ,,,worning iir *roble 5220:1 reta culture tulle can-
'Moine the vouelt s °lune Qt  dishaed ataler subsiituted for saín. 



CHEMICAL °MEN DEMANO (52201,Closed Rabo. Colorimetric Matead 	 5.9 

Trut 52211.1 Ssslrt,AsoRLM,rsrO ssrinrs roaVoolola  
S'e5sucs 

Nomino' 
Vaseel 

Simple 
Digestion 
Solution 

Pil. 

Saltado Acid 
Reageni 

ml 

Total Final 
Volume 

Colme :elles: 
le o 100 non 2.5 1.5 15 7.5 
20 e 150 neo 5.0 3 a 7,0 15.0 
25 o 150 mm 110 0,11 14.11 300 

Standard 1041. 
ampules 2.5 1.5 3.S  7,5 

píe, Cool tubo to room temperature and add 105 lo 0.10 ml. (1 
to 2 drops) ferroin indicator and «trate with FAS finan!.  

shiehi 	prowt hoodv from Oro produce(' 111101I CO11101111 of 
versas are miserf. Mix Moroughly t' Ore applying heor ro preso,; 
lora? Ireadog of t'osa boom and possible explosivo roaction. 

Place tubos or antpules in block digestor or osen prcheated 
1511se and reflux for 2 h. Cool la room temperatura and piare 
‘CbtiCIS in test tubo rack. Rentare cultura tillto capis and add small 
TFE•coreiod magnetic stirring bar. I f amputes ni) used. transfer 
coritents toa largor container lar titrating. Asid 0.05 tu ((.10 ml. 
( I to 2 drops) ferroin indicator and sir rapidly rin inagnetie stirrer 
while titrating with 0.103f FAS. The and point h a sharp color 
chango frota hluesreen lo reddish brown: although the blue• 
green may reappeor within inhmes. In the %afile manner reflux 
and titrate 	blank coittaining tbe cestgents and a solunie ol 
distilled water equal to that of 	Oample. 

Afolanty of FAS solutlon 
Volante 0.016731 KsCrsOs 

solsolon titulad. mL  
0.10 

Voltios FAS used in 1111.111OP. mL 

5. Calculation 

coD os mg 0!/1- 
1.1 ^ 	x  11 x nieta 

arL ,anissle 

t. Soltando achl: Sea Section 52200.3f. 
f. Pohauhon hydnogen philudoe standard: So Section 52200.31 

4. Proodurs 

Wash cultura «ski and cap with 205E 412502  botare fint aso 
to preven( contamlnation. Meter w Tabla 5220:1 for propia saín• 
ple atad magan' VOitIMCS. Place simple in cultura tubo or ampule 
and add dliestIon tolution. Carefully run mirarle acid magan' 
dime Weide of veme' so en add layer la formad ander the simple. 
dividan ¡alega layer. Tighlly cap tubas or sial empales. and 
laven ocio several times to mit completely. Cm.rriore Wtar fase  

where; 
mL FAS asid lar blunk. 
mL FAS «sed for simple. and 

1/ es molitrity of FAS. 

8. Preclsion and Bias 

Slety synthetic simples containing potassium drogan phthal• 
ate and NuCI were testad b5 sil( laboratories. Al an average 
COD of 195 mg 04 in the absance of chloride. the standard 
devlation was 11 mg 02/ (coefficient of vartation. 
un average COD 01 208 mg 04. and IR) mg C1-‘1... che standard 
deviation was 10 	O,/ (cocfticient o( variation, 4.8%). 

. 	• 

5220 0. Cleeed Reflux, ColorlrnetrIc Alethod rsolediodufamir: acki: 

Seo Section 2  g 3f 	
.208.31 

4/
' Painnibmkkb/144p/ultaf 52 (1  

4. 

 ami:Mira:Sea Saction$ 

a. Treauntat of tonales: Measure Oltabla .volume,ot sanaste 
and reage1111  Into tuba or amoldo es indicated in Tabla 52201 

1. General PlaMitilion , 

' a. Principio: Sei Section 522011:1a. Colorimetsic reactivo V/11. 
seis ase meted glasé impides or capped cultura tubas. Oxygen" 
consumad is memorad galas' standards al 6130 nm with a spoc• 
tropholouneter.  

6. laterferences and lisnivadons: Set Section 5220C. lb. , 	• 	 • 
. 	 ' Prepare. digut, and cool tamales. blank, ad cene or more stand. 

2. APParatta 	• - 	 arda as directed la Section 5220C.4. • „  
, 	 b. Aleastownsera al dichroarate reiliirlian: lova« doled lid- • •  a. Set Section 5220C.2. ' 	 olas, blank, and standards severa! limes and allow sobas to ottle 

b. SPhiroPhowswier. 101  hm 41 600  nrn Miiill 114411 0Peninft 	bcfore filettnifini, absorban«. Dislodge otitis , that s acibera tu 
-  	, 	 - 

adaptar for ampute 0/ lb.. 20.. br 23.mm 111b41. 	' 	, container wall by 'palle tappints 'and sordina,' insert unlipand 
, ' ' • ' 	' 	' 	 tuba or empalé through altea! 400r finto light path of 'spectro., • 

3. %agente , 	 Pb414melet 141 al 600 nm., Read absorbo« and ahogare so  , 	, 	 . 
• '. • 	• 	 calibra:Ion curve. Use óptically matched aullare tubas or amputas 

'a, M11311011 solulion: ,. Add lo aboui :100 mt distilled Water 	for cremar sensitivity. discard oratched or blemished glauvrale  . 	 . 	• 	• 10.216 g 142Cr20,. primary standard grada. pregusly doled at 	c. Preparada of calibotims Mea: Prepara al Irina Ove stand . . 
101°C for 2 h. 167 ntLconc11:50,, and 33,3 I 11.50., Dissolve. 	arda from potaisium hydrogen phlhaláte 4olution with' COD 

h. sulfiork «hl mos.' Sea 52205.30 	 distilled water: use sane magan' whintes. tge, or ampule sine. 
c°131 lo room 141111144411tre. and 4241e lb 1000  mi- 	 equivalan froM 20 to 900 mg Os/. Mala un to Willtrif wnh 
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and digestion procedure as for samples. Prepare ealibrarion curve 	. erage COD o1193 erg O. L. un the ahsa nee ol chloride, the stand 
for e Jch neo lot of tubas nr amputes or when standards preparad 	iird deNtilion was r. I7 me O 1. reoellicieur pf%.7'r L  

- 	m f. .1.1 Jura 	I wat alibration curve:: 	 Al an aserage coi) ni 212 erg 0,-L and 100 rup C1 L. the 
standard deviation was r. 211 me O, L (coelliaient of varranon. 
9.6%). 	• 5. Csicutaton 

me O, in final Yolume x 1111) 
mL sample 

6. Precision and Bias 

Forts•eight sYnthette samples containing potingue, hydrogen 
phthalaw and 	were temed by rice laburawries. Al an as. 

7. Bibliography 

A.NI 1. NI J. C No tl n. 105. Star i K1 it ulU11181iJ andllms ul 
1111d%,1910,11CM lin Qhemical iwygen aemaiiJ,Anal, <Ion. 

R.R & 11 1. ssinn. 079, 'Nenti.mirro tutor Inethod hir 
drinkal iWysen 	 Chen' NI: IONN. 

5310 TOTAL ORGANIC CARBON (TOCY 

5310'A.Introduction 

dmerminations. Thou fractions uf total carbon ure defined as: 
ineigisele carbón 11C)--the carbonate. hirarbotinte, and dis.' 
saldad CO,.. total orlanie carian (TOCI—all carbol atoms ro. 
volenity bondad i» Díganle Mendes: dissolved 011inie Carbon 
(DOC)—the fraction of TOC that pilles thmugh u 11.45.p.m. 
pore.diam inter; purticulate °Weide enluta IPOC) —els° , re• 
ferred to as nondissolyed organie'carben, the fraction of TOC 
retaMed by a 11.45.pi1 	organie calima (VOC)-- 

> 	alta referred M'as purgeable orgenic cuitstut,' the fractitin of TOC 
removed fruir tes aplanas solugoe by gits.stripping cader spec., 
ified 'conditions: and, ennotirgeable organie,Mtbon (NPOC)—. 

, tic (reciban uf TOC out removed. bl;  gas  
In most water samples. the. IC (rolo» ls many times grenter 

han the TOCfractio». Eliminadas or'compensiging for IC in. 
lefiefeneesiegulte$mIdliPie deiemlbillOona rqmciisuie trae TOC. 
te Imerfeience can he elirnInated bY ricidifYlkt samples ta PI l,? 
ar lea to cansen IC,Spedes 10 COb.SIMMottienllY; purging tiro 
mitote with a purified gas lomees. the. CO:  
Simple paigleg.alm Temples P9C, so that Mpoigenic cúbito 
Testigo:mem mude after eliminating IC interfereaces'IS actOntlY • 
u NPOC, deiermlnatinn: determine VOCip Mensure upe TOC, 
In nruloYr  sgrface and, gii,inra, watieM the VOCContribution.  ta 
TOC 	Therefore, In practice.'the NPOC Meren., 
nagua ig substituted for.TOC; 

i?011iP141sallid for  by  sep' 
aratelY Mensuras total embnii In) and incitganic cacho»: The' 

.difference between TC mid IC is TOC 	- • r: 	• 
The Punie'ibie  jrdcrinn of  'ÍOC  is á funclor! of 

1, General Discussion 
The organic carbon in water and wustewater is composed of 

a xariety of monte componed% in xuriousuxidation simas. Sonre 
of these curbon compounds can be oxidized (caber by blelogical 
or t hrmlenl procésses, and Me biochemical oxygen demand (80») 
and chemical oxygen demand (COD) may lx used to characterize 
these fractions.. The presence of organic curtan that does not • 
resonad to either sha BOl) or COD test miles litem castigable 
for the ineusurement nf Mal (ligarle cerbon. Total urgánic 
hen (ToCt is'n more comenient and direct expression nf  total 
ingenie coment time either BOD nr COD. brit does mg ploside 
the ame kiwi of infontjation. If u repeatabin empirical reta-
tionshlp I% established between TOC and BOD ur COD, Men. 
TOC can Ise usadlo embate the accompanying BOl) or COD, 
This relatiónship must be established independently for m'eh set 
of malrix conditims, such as sorbas points In e tmatment, pote. 
eta. Unlike poD or COD, TOC is intkPendent of the ()Wagon • 

	

.080 pf the oiganicmager ami Mies no.s 	 i. nreasure other orgae 
cally bonnd elements,. such as nitrogen 'and hydrogen, and in. 
orientes that cae contrihnte !d'he oxygen demand measured by 
100 and COD, TOC recamo:wat does no replfice BOD and 
COD IeNng.' 	' , - 	 • 

To determine the quaniity of orgenically botind cerbon, the 
• atlante molectilesmugt be Molen down lo single calor, units,  
and CUMemmt to a Sitigle nielecuktr foral that cm be Measured 

• 144001;MS-4i TOCTOCmethodsahlhuhectandoxyged, rhrnsinlrt 
itradiatitin chemicx1 exile n% nr cintilan:diens of tiesa oSidnms 
tu,cunvert prganic earbtin tu carbón d'oxide (CO.). The CO, • , 
may be  laca`tired directlyMy u nondispersit e infrared lady zer; 
it may he reduced te median.: and rewasured with a Une ton-.  
ingle» detector,. or (O, Mas Ix titrated 

2. Pichona of Total Carbon .. 
The methods and instruieents used in measuring TOC anu)yze 

fracgoes uf total carbol% ITC) and meamire TO,C be.tho or more 
, 

Aporlw e l' si,,Hddra 	
r 	

149;._ 

condrilóns and aquIpnloileroployetl. SaniPle ieinlreialute, and 
sultaity, gas.fjose rale. type of gas 	purgitioeSsel Ith 
limosinas. volante pitiged. and purginkt tiple affiict the dlvisiun  
uf TOC,inut purgeltfifc,i( 	ptith 	101b. Whco, sep• 
orately' measuring 1OC and NPOC on the Saeta sainple,' ole 
idendeal .conditions for porgifig dilring t11e•V(IC oteasureinent 
as In purgittg to prepare the N POC n'Irgue for'inedxsis.,.CiMsIder'' 
the eOnshifolts of purging Whell timp,tringVOC nr NPOC"dala 
frotn.different labOratories sur difieren! instrun)ents'.: 





NITROGEN (AMMONIA) 05004111J Introduction 	 445 

4500-N 

In 'waters and wastewaters the forms of nitrogenof greatest 
interesi are, in arder uf doreasing oxidation. state. nitrare. ni. 
trite. ~monta and organio nitrogen. Alt ihese forms of nitro-

gen, os met' as abrogan gas 1>41. are biochernically intercon• 
terrible and are components of the nitrugen cycle. They are of 
intuías: for many 'casona. 	 • 

Organic nitrogen is defined fundionally as organically bound 
nitroso in the trinegative oxidaban state. It does nos inalado 
all organio nitrogen compounds. Analytiolly, organIc abrogan 
and ammonla can be determinad itagether and have buen referred 
tu as 'kjakfahl abrogan." a term that fenecí' the techntque usad 
in.  'heir determinado'. Organic abrogan ataludes such natural 
materials as págalos and peptides. nuclelc acida ami urea. and 
numerous synthetil. organic materialk Typical oiganic nitrogen 
concentrations sur) from a (esa hundred micrograms per tirar in 
some laicas to more iban 20 mg/L in rasa ~asé. 

Total ordifild abrogan is the sum of nitrate and nitrito nitro. 
gen. Nitraie generally «aun in hace quantities In surface water 
bus May aula high tesela in some groundwater. In excessive 
amotino, it contfibutes to the illness known as methemoglobia 
etnia in infanta, A limit of 10 mg nitrato as nitrasen/ has been 
ampo ed on drinking water 	Palma this dfsorder. Nltrate is 
found only in small amounts in Iresh domada m'ataludar bus 
in the effluent 01 nitrifying biological treatment planis nitrato 
May be found in concentrationsof up to 30 mg nitrato as abrogan: 
L. It h on essentiel nutrient for rnany photosynthetie autotrophs 
and in some cases has been identified as the growth.limiting 
nutria nt. 

• Appwred b1 slrna.ua xlahadr Commilice. 1950 

NITROGEN* 

Nitrite is un intermediare oxidation state of nitrogen. both in 
the oxidation ,of ammonia to nitrato and in the reduction of 
nitrare. Such oxidatmon and reduction muy meta in wastawater 
treatment planta: water distribut ion systems, and natural waters. 
Nitrito can amar a water supply system through its use as a 
currosion inhibitor in industrial process water. Nitrar N the ae; 
Cual etiologic agent of methemoglobinemia: Nitroso unid. sabido 
in formad from nitrito in acidia solaban. can react with secondary 
aminen (Rit'N11) to form nitomsamines 11114'N•NOt. many ol 
which are known lo he eareinugens. Time tosicologie ,,ignificanee 
uf nitrosation real:tinas in vivo and in the 04141f al ensirontnent 
is the subject o( much current cuneara and research. 

Ammonia is proseo: naturally in Mit 1,1CC niel xustcnaiers, lis 
concentratioh gencrally N low in groundwaters heeause it adsorhs 
to soil particles and clays and is no: !cachad readily ft0111 
Ir is produced largely by deamination uf organic ruirugln, 
containinicompounds and by hydrolysis of Urea A( sume %kat er 
treatment planta ammoniais adulad tama« with Monne to fono 
a combinad chlorine residual.„ 

In the chlorination of wastesvater affluents Containing ani• 
monis, virtually no free residual chlurino is obtained with the 
enmonta has been oxidized. Rather. the chlorine reatas with 
ammonla fo torio mona and dichloramines, Anunonia comen• 
loaran: encounlered in water vary from less iban 10µg ammonia 
nitrogen/L In some natural surface and 'groundwaters to more 
than 30 mgIL in some wastewaters, 

In thit manual. organic nitrogen is referred la as úrea* 1,1, 
nitrare olttogen as NOi".-N, Multe innovo as NO,*.N. and 
ammonia abrogan as biHrN. 

4500-14H3  A. Introduction 

1. Selection oi Method 

The two major (actora that inflnenee aeleetion of the method 
to determine ammonia are concentration and presence of inter. 
feroces. lo general, clima manual detennInation of load con• 
ontrallons of ammonia la confinad to drinking waters. alean 
oda« water. and'sood-quality nitrifiecl wastewater 'Mutat. In 
ober lagartees. and saliere interferentes are pretina and greater 
precision la necessary. a preliminary diatillation step (B) is re. 
quitad,. For -hIgh ammonia eoncentradani disnllauun Luid ti. 
'ration iethniqUe la preletred. The data presentad in «. 4 balow 
and Tabla 4500•NIbil should be helpful In selecting the *amara 
priate method of analysia. 	• , 

Two manual coiorimetric tachniques—the nesslerliation (c) 
and phenate (D) mathods— and une htration; rhethod (E) are 
presentad. An amnmonia•seleetive eleetrode method (F). which 

• Approved 4 gi.d.d hilthody Comnuttle, 1496 

may be usad ahitar with or without prior sapote dIstillattoo, are 
amrtionia.selectke electrodo maillot' natas a known addillop (0). 
andan automaied version of tha phenate inethodfitt  alko are 
included. While die Matad maximum concentration rangos tal 
the manual meihods até not rigorous limas, iltration is profanad 
at coneentottions highei thara the statad maximum levals for the 

'• photometric procidlo„ 	• 	• 	. 
The.nesaler method is sensitivo to 20 ¡L 	 undet on. 

thstum cunditions and 'maY be ated for up lo $:Mg 
Turbidit>, color, and itubstancen precipita:o,' .hrhydrotiyi ton 
such as magnesiuña and calcaum, In:arfare and Mal' be 'removed 
by'preliminary distillation O. leas satisfactorily, by precipitation 
with zinc !tibie and alkali, 	' 	• 

The 	phenate "method has a sensitivIty of 10 ug N113. 
NI and lk useful tor:up to 500 pg NH,4111. Preliminary dista. 
ferian is required I( the alkalinity °mal 51) mg CaC04, if 
coldr or turbidity is presea:. or if the sample has !leen preservad 
with'aCid." • 



Distinatien Plus 
Direct 

DGuNatioo Plus 

Retative Standard ',estallen 

476 

1 he thstillation and ntration prosedure Is used espoLially for 
cmweittrations grumo (han 5 ing:L. 

Distillation ralo sulfuric acid 111,S0,1 absorbent 15 mandatoty 
for the phenJte method when interferentes are present. Borle 
acid mut he the absorbent follouing distillation if the distillate 
ts to he nesslcitred or titrated. 

I he ununoma.sclectise electrodo method is applicable osen 
ihe unge from 0.03 lo 1400 mg 201,•24,L, 

2. Interterences 

Cilt cine. urea, glutarnio acid. cyanates,1111t1 acetamtde hydrer 
lyze vcrv slowis ¡o solubon os standing bu', of Mese. only urca  
and ganases will hydrolsze 011 'listín:ohm at p11 01 9.5. ly. 
drolysis ampo& tu nhous 7,1 at this p11 for urea and aboul 5.71 
for cyanates. Glycine. hydrao)ne. and some amines will reata 
with nessler wagon tu give the characterlstic yellow color In the 
orne requited for the test. Sirnilatly, volante alkaline compounds 
such as hydrazine and entines will lobeare ntrimeiric resalas. 
Some organie compounds such as keiones, aidehydes, alcohols, 
and some minus may cause a yellowish or greenish ofTcolor or 
a turbiditY on nesslerization following dissillation, Some of these, 
such as formaldehyde, may be eliminaied by hollino off at a low 
pH beton: nesslerization., Remoce residual chlorine by somple 
pretreatment. 

3. Storage of Samples 

Most reliahle resulte are obtained on frosh samples, Dcstruy 
residual chlorine itomediately alter simple collection to preveas  

INORGANIC NONMETALS (4000) 

its rcuctiun with anunoma ifpromin aria lysis is impossible, pre. 
selle sanies utth 0.0 int. cono 11,50,1 simple and more al 
4°C. The pll of the avid.presersoll simples should he boleen 
1.5 and 2. Soria lame% aters may require more cone 	to 
acides,: this pf 1. If acid prelervation is usad. neutralice samples 
ssith Na011 or K011 Immediatelsr before making the determi 
natn. 

4. Precision and Bias 

SIs synthelic singles containing amaroma 	other constil- 
uents dissolved in distilled water mere analyted by Inc proce. 
Jures. The first airee sarnples sacre subjected t u direct nessler• 
izalion alone, distilLnion followed by nesslerization. and distillation 
followed by titration. Samples 4lhrough 6 were analyzed by 
direct nesslerization, by distiNation followed by nesslerizinion, 
by the phenate meihod alone. and by distibation follcwed by Ole 
phenate method. Results obtained by the participados labora-
tones are summatiaed M Table 4500Ntli. I. 

lample 1 contained the follamos addinonal constouents: 10 
mg C1 -/L. 1.0 lag NO, 	1.3 mg organlc N/L. 10.0 mg 
PO; -/L. and 5.0 mg silica/L,  

Sample 2 contained 1130 following constituents: ?Mima C1-11., 
1.0 mg NO,-,NrL, 0,8 mg ingenie bid.. 3.0 mg POr'-11.., and 
13.0 mg silicaiL.  

Simple 3 contained the following additional constituents; 401) 
tng C1-9L 	mg NO -.NiL ti 2 mg otganic NIL O mg PO -I 
L. and 30.0 mg silicalL.  

Simple 4 contained the lobadas additienal constituents: 400 

TAMO 45011N1H13. PRICISION ANO DI AB DATA /011 ANINONIA Alt11/10011 

*delire Error  

Dicen 
Nessleri. 
m'ion 

Direct 
Manual 
Phenate 
Melad 

Ammonla 
Number oí »vagan 

Labora. 	Concen. 
torés 	Miden 

PgiL 

200 
21111 
2151 

2(1 	atal 
42 	*10 
20 	PAO 

21 	13t0U 	' 
42 	1300 
21',150t) 

711 	20d 
3 	2t10 
11, 	200 

• ,. 

Manual 	Thri• 	Direct 	Manual 	Manual 	Titri. 
Nesskr Piante mole Nessleri• ?tanate NesaSer. Phenate mente 
Meihod haeshed !Omisos! 1E100 Method hlethod Method Method  

'1 	R 	SI 	12 



Sample h C0111.1111.:11 1114: 1011~111g addilional Cansa ¡tient si .1041 
mg el I. 0.4 mg NO, -N.`1.. 0.03 mg orgarlie 	added in the 
form of inlenylie atad, 11.1 mg onlirmlitspliare P I, and 1105 mg 
polyphusphate I. added as sedium heNatiletaphusg bate. 

For Me intimonla,selecthe cinchado in a single laboratory 
using manee 55 .1101 ,Ameemradons tul Li5r. u, 77, 11,114, 

I1.01ely 1.4 lc,liny 1111.1 	Slialuid 1411,79.  

4.77 

Levet 
0119 
.----. - 	•• • - -• •-- 

r $ 	,:r.d1 	1, 	alpe r1101 . 3., 

111: Diaillea 11,1101 21 '1 1 1 / 0  11111 
1:11111Cill Moler 1111 11151 

11.111 $1111k11 si.ile1 130 11 Ir 	111 
11111,Ill 11 1.1 11 ill 

11.511 IlnlilleJ 1001 1115 ot 	1 1111: 
1.111.0111 1711 11,11(1 
Flisilliva 11,101 113 1 
HOW:ni 5,11 :r .i5 

1/N 
trr 

0.43 nig Ni 	the standard deviatiim ltit -111.003, luid al 
concentrations uf 	and 1.44 ato Sil •' .1. i eciwcries %ere 
107 and 99`i. respecthelc, 

• 
Auto,inallier'1' 

Samitle 5 conmines' the lallowing additional constituents.. 4011 
mg, C1 •A.., 5 Jai ing NO, ,N,L, 0.¿1) ntg organie 1),  I. odie.] at 
the farm al mlen>lie aeid. 11,6 mg orthophosphale l'. I.. and 0.3 
ing polsphosphale PI. arlded as sodiunt Itesanteritithasphate 

en 	13 mg NI 1 ..1‹ I:;oimdird tiCsiations%ere 131.035. 7_0,017. 
.11,110. 111111 	ano. re neeti% el!. In a single lab.trator> usíng 

NITROGEN (AMMONIA) (4 5004,1Hd Prelatunary Distillation 

mg < •I 	L. 10.0:1  mg NO, • N I.. 11.23 me arginiie p I. altlert ni 	i t'u t 4itsi•Nli 11 IN,1 1 r..1r/N 1,1, In i 	i . \ ‘1,/..\i 1111 CW, r 
. 

Ilie loan al .irlem lie wid, 7.1h l mg orthaphosphate VI. and .1.00 	 1:1t. 111tr1/1 
--......... 	 . 	. 	- ... 	...._.-.. --..... 

Mg 115)151,1104111me l' L added a, ,udinin heNilillelapho,phate. lte,..a.tit Nle.a. 

inri,lee water ,0fingles ni  youenir,111011., 01 11. III and 11;13 MI,. 	7Ai 	DI lilirü 0.110 
N I- te.:,1%crie4 riere 961.:1 tutd 9161, rebpectively, l'he resulta al 	 1 Dlii 111 wdhlr 	1 01 

an inlerl.tharatary sludy involving 12 bIllarillafieS usí119 the ans- 
inonitaseleeils eleetrinkt nn dislillid Wide:: and ellIlientis are 
stimmar16.4.1 in Tattle 4500,,N11,11. 

For tul miau  :dm, phertate system; in a single labor:1;01y lisias 
surface water singles tu e,ineentrations of 1.41. 0,77, 0.39, and 

4500-NH3  Ei, Preliminary Oistillation Step 

tina, water ihuiugh un iowilxchanse sioluinn cOltaillrog a VoSailY 
.5,0orti¡Achange redn Luisa! Wit1Lit Strungb hrulo 011111• 

csehangeresin. Select redil, that will leithwe organieimutiotindi 
that interbire-  withl the :mamola determination: Sóine 
vselatage resIns tenia lu release 	 prcpare.,  

ts nter 	5troligly-ticithe eation,eichengeresin.': 
Regenerate Lhe coltunnaccurdingLo the mintufneturer"%. (ntrue,  
tíansi Check imatitniharree .ss ;tan tor 	 0t4 high 
blank lupia.  

.1) Dbiligiltion ElIminaie tuco uf anundnia in distilled water.. 
.hy ming 	 y1511114 water and dms 
11111ni,',N1hrtila113e1>'.:treitithStillet1 1:11‘ir 110 4500ciCili110110i 
or chhiriae water pcpruduee'lLfrel hatogen 
mil. ami redistilLaher Standing 	 the'first 
bar mL'diihIlide.. Check redil1illed w'aler (or the P0,1111.1119:111."11., 

IlisLery dilficulitotMire itarradMiithetilalll ¡n rho IaboratorY' 
%Jibuti' cUniaraination roin 	 stop,: 

tightly, SIOPPered .glas .  container :tu 
whichisaddetiakiii 

1.401 E 'á'orniirlin,104,.19101,',For 15é.ihn,  
reSin. serle and &elan ainiathtleafree w 1101, 114 high, Iriank 
b". 00100'11. 	roan 

Usé ammOniihfiree...ktilied water lar ; pteparing:013 rèagentSi',  
rnising,:rand 

6;;.  Portor Inyfer infiuloi$i:',10.»'$11111 15,5011 NoItition 
5111 mL 	 loMhuMie. 1,1:11.13 c.),¡ 

NAM,0;10 Flp,L).and Unte u> .1• L. 

1. General Giscutlion 

The sample h buffered at p11  I 9.3 with a bUrate buffer to 
decrease hydrollsis of cylmates and inganie nitrogen coinpuunds. 
I t i, thstillell foto a solution kii hurte acid when nessierization ur 
titrittitm is tu be theil" or intir II SO, ]hani the pininate method 

• o uscd. Tilkt ammonin in the tlistillate 001 ho determined either 
colorimutricully by nes,lerization or the phenate inethud ur 
kir/with:101s:  with sitiad irtl 11„SO mil u mble1 intlieubir or a 1)11 
nseler, Thi chulee between ihe colo:beim and the acidimetrie 
mothods tkpends lin the convenir:mon ot  
in the distillate 141,0 can 110 geterniined 19 the iimmtinia.seleeliVo.  
elecItude mc1b0d, ustng 11.04,1" 11,50. tu trap the distillate, 

2. - Appisralul 

u. h‘filtoliopi iippon091:, Arronye a borusilicate 	of 

101'10 29 0;1111,  eolmeliV,Ilinlhed bi lisorticul etntilen,er so that.  
O on se 	tjet 	Al .o 	 helo6 the stOtaee of the re- 

Use an áll•thiroUlicate9lasi nppúratuti or 
tina withe0114.PmIng Uno,  Cinhowelcd of block lin oraluitlinunt 
iuhes 	< 	 '• 	• 	' 

II, pi' Will', 

3 RaagéntS 

a. AIIII11011111•PW 	P1tIpati:11 unt•esehangcutdistillaliun  
methinii 	- 	• 	- 

I) lisit e Ychange —Prepare 11/1111/1)1114.1(1111 15:11e, 1'11:P115514 diN• 
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e. Sodium edrovide. 6N. 
d. tkcídoviiiating agria: Use I mL of eitlier of 11w following 

reagents to rellane I ingl. residual chlorine in 501) mL sample. 
1) Sodiion dr/roa/fan.: Dissolvc 3.5 g Na,5,124.51110 in water 

and dilate to 1 1. Prepara fresh weekly. 
2) &Mann rallar Dissolve 0.9 g Na S0, in water and diluie 

lo 1 1. Prepare fres)) daily. 
e. »unan:4m asen,: Prepare with ammonia•free water. 
I) Sodium ifyelozvide, Na011. 
2) Sulfura' dant 11504. Y. 
f. Absorben, fahnion, plain hork.  acid: Usaba 211 g 11,110, 

in water and dilate lo 1 1. 
g. Imlicating bario nen! sohaion: Sea Sachen 4500.'4114.3o 

and b. 
h. Sulfura. asid, 0.04N: Dilate 1.0 mL cone 11250, to 1 1. 

e. Procedo? 

e. Prepannion of equipment Add 500 mL water and 20 mL 
borne buffer so a distillation flash aqd adjust pH in 9.5 with 6N 
NaOH solution. Add a few glass beads nr bollIng chips and use 
Chis mixture to stcam out the distillation apparatusuntil distillate 
shows no traces of animaba. 

b. Sampla preparador Use 51X) inL dechlorinated sample or 
a portion diluted 	ml. with water. When NHrN amen- 
;ration is less sisan 1001481. use a sample volume of 1000 ml. 
Remase residual chlorino by adding. al the lime of conection. 
dechlorinating agent botivalent to the Monne residual. If nec• 
essary. neutralizo toapproxlmately pH 7 with dilute acid or base. 
usa. a pH meter. 

Add 25 ml. bonote buffer solanos) and adjust to pH 9.5 with 
NaOH using a pH meter. 

INORGANIC NONMETALS (4000) 

e. Donilanom To Mil/31313 rontaminuúon, cave disiillation 
apparatus assembled atter sieaming out and umil just befure 
starting sample distillation. Disconnect steaming•out flash and 
immediately transfer sampleflask to distillation apparatus" Distül 
at a rata of b tu 10 mUmin with the tip of the delivery tuba 
below Iba atufare of acid recciving solution. Coligo eliminare in 
a 500•mL erlenmeyer flash containing 50 mL platee borle acid 
solaban for nessterization method. Use 50 mí. indicating bode 
acid saludan for titrimetric incubad, Dista! ammonia 1ntu 50 mL 
0.04N HAO, for the phenatc method and for the ammonia• 
selective olectrode manid. Collect at least 2011 en 
Lower distillation receicer so that the end of the delivery tuba 
is free of contad wish the Mond and continua disilliation Ming 
the last minute or amo lo eleanse condensar and delicery tuba. 
Dilate to 500 mL with water. 

When the phenate method ie usad for determining NH..N, 
nutren:e distillaie with IN NaOH solution. 

d. Ammonla drienninadon: Determine ammonia hy the nes-
sterization mediad (C), the phenate multad (D). tire ihrimetric 
method (E) or the ammonia.stlective electrode method (F). 
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hiesaierization Method (Direct and Folkneing Matlitabon) 4500•NH3  C. 

1. General Discuesion 

Use direct :nessieritation only for purified drinking waters. 
natural water, and highly purified wastewater effhtents,:all of 
wbkh should be low in colo: and base NtigN concentrations 
mame 20 pigiL. Apply the direct oessierizatioimethod to 
dumestie wastewaters only when error% of 1 to 2 mgiL are  
ceptabk. Use this mental only alter it has beca established that 
it yields resulto comparable to (hose obtened ober chstilletion. 
Check candil). of dintel nesslerization ineasurementa penad). 
calle.  

Plettealinent ',atore disco nesskrization with zinc sudista and.. 
dial) preciphates caicium, ken: magnesium, and suiftste. which 
forte tusbidity when transad with nessler reapent. Tbe Roe alto 
ramones suspended matar and somitimes cofored master. Ad• 
Mon of EDTA Dr Rochelle salí solution inhibits precipdadon 
of residual calcan) and magnesium ion* in the presence ot the 
dkaline nessler trago». However, use of EDTA demands en 
extra amount of nessier reagent to insure a suffilient nessler 
reagent excess for rellenan with me ammonia. 

The graduated yellow to brown coloro produced by the nessler• 
ammonia retienen absinb strungly over á *Me wavelength unge. 
The yellow oda' characterist(c ot low ammonia n'ungen con•  

eentntion (0.4 loS MP/1..);eartbe-meoured milis accepteble, 
eienaidllty in the .wevelingth 'reglen from 400. td 421 n0 *he a... 
1-Cm Iight path »lavaliddd, A light path o f 5 cm extends meas-, 
urenients'into Osinittogeo.CeeoaritIOtio0 tante of 3  in 
The reddtsh broma hule typical of ammonia 'lliirogen 
Proechilli IU mg L may he nieetitired in the'Witveliniph región 
inl450 kr 501) mit. A •judiciduivulection'ot light pathiend %sOvo,  
leniph thus pena» thephotometric determinatilm:of ammonia 
mtropn concentrada» over o considerable' lenge.  

Deportares trent Reer'iliw Only be evIdenr when PhotoMeters, 
equipiled with brised.band celos dilas are Oled;  t'Os thii reasott, 
prepare' thi calibrando curse' 	Conditionsjilentilal wish 
thoie adopted- tor 

caretully Preparad nessler.tlagent may respond 'ander 
• tímunr.'cOnditioni lo as !hale al I pg N)1;•N150 mL, fn direct 

neulerization. tisis reriresents 20 »gil.. IfoWever. reprodúribdit y 
betas 100 ngit'may be 	, 	' 	• 	" 

2. Appatatua 

a.. Calorrnu•rrlc equipMent .Ohr of the followinP requises': 
'• • I )Spoerraphotonteter, for.use at 4a) tu 5110 nm and providing.  

a light path uf 1 cm os limger, 	 ' 	: 	' 
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2) Mei photoomer: providing a light path of I cm or tonga.  
and equipped with a viole; (the! lining maximum tramminance 
at 400 tn 425 nin. A blue libar can he usen for higher N11,•N 
concentrations. 

b. pi! meter, equipped with a high•pli electrodo. 

3. Reagents 

Use amaso:tia-fi« water for preporing pll reagents, rinsing, 
and making dilutions. Ali the meseras listad in Preliminery Dis. 
tillation (49.10.N11,.13 otrora): except tlw t'orate buffer and ab• 
sorhent solaban, are remeted. plus the tallowing• 

a. Zinc saffate solano:1: Dissolse 100 g Zn50,•711,0 and dame 
to 1 L with water. 

b, ShIbililef reagens: Use caber EDTA or Rochelle salt :o 
preveis; calcium ur ~estiba precipitaban in andistilled sant-
pies alter addition af alkaline nade; reagent. 

1) SOTA tau s,: DáSOIVe g disadium ethylenediamine 
tetraacetate dihydrate in 60 mL water containing 10 g NaOH. It 
necessary, apply gente heat lo complete dissolution. Cual to 
room temperature and dítele to (00 mL.  

2) Rochelle sah sointion; Dissolve 50 g potassium sodium mr 
trate tetrahydrate. KNaC,11,0„.411,0, in 100 in water. Remase 
enmonta usually present in die salí by billing off 30 mi. of 
«duden. Atter cooling, dilate ta 100 mL 	 • , 

e. Neuf« reagent: Disselve 100 g Hgl, and 70 g K1 in a small 
quantity of water and and Mis mixture slowly, with slirring, to 
o cual »luden of 160 g HaOH dissolved in 500 ml. water. Dilute 

• to 1 L. Slore tn rubber-stoppered barositicate glassware and out 
of sunlIght to rnaintain remo( stability lar up te a ycar ander 
normal laboratory candidato: Check reagent to make aura that 
it yields the chameteristic color with 0.1 mg 11113.N/L within 10 
min atter addition and does not produce a precipitate with aman 
animo* el ammonia witkin 2 h. (Cour:Y:. Tole —rake cure lo 
unid hyrstion.) . 

ISarkintmonlinnsolitiktn Dissalve 3.819g anhydrousNH,C1, 
Medid 100'C. in water, ved dilate te 1000 mt.: 1J10 ml. w 1.00 
me N w 1.22 mg NH,. 

e, Standard animan!~ ~ion: Dilaté 10.00 mL stock 'am. 
Ramito solden ro Real ml, with water: 1.00 mL = 10.00 
N w 12.2 ag 

4. Proceder, 

o. Treanneht of undludird támples: It necessary. remero re-
sidual chlarine troto the freshly collected sample by isdding an 
equivalen; abusan; idskeldurinating maitu, (Do not store chi«. ' 
inated temples without prior dechlorination.) Add 1 inL Zn5O, 
solutivo to 100 mi. temple and mis theroughly,'Add 0.4 tu 0,5 
int. 6N 14a011 selutlort to (Miela pH ot 10.5, as determined . 

' with a pH Meter and a bigh-pH glass electrodo. and mis gcntly.  • 
Leo treated sample stand for a hui minutas. whereupon a beovY 
flocculent precipita,e )hould tad. leaving a clear and celetless 
sepernate. Clarity by centrituginjor filtering. Prete« any filler 
pepo usad to he sera no iimmonio prerent as a sontamlnant. 
Do tisis by ninning water thrOugh Me !Mellad tedias the 'Abate 
by neseierlatien: Ftttersample, disearding firit 25 mL filtrate. 
(Cotrmon, &atiples conlsining more Iban abata 19 mg Nti,oNt 
L may lose ammenia devine this «entinen of *indistinta' samples  

',cenase oí the high pila.Dilate suell Naillolo lo the sensitiva 
range for nessleriration helara prerrearinear.) 

G. Color tkielopmeso: 
Undistilted simples---Use 50.11 mL sample in u pasitos 

dilatad ro 50.0 mL with water. the undistilled punjan con:anis 
safficient concentrations of calcinar. nragnedurn. tu other ions 
that produce tuthidity or precipitare with master reagent, and 1 
drop (0115 mi) EDTA rettgeni or I to 2 ;kap% 40.115 ro 0.1 mi) 
Rochelle sal; solaban. Mis «II, Adil :A ml. nessler reagent if 
ED1'A reagent iv usad or ti) rol. nesder reiteren' it Rochelle sal( 
is 1:sed. 

2) Distilled samples--Neutralue the norte atad usad for ah. 
sorhing the ammonia distillate 	addine esther 2 mi. aresder 
reagent. an Intit:51. Out fiases the pl I OV the IbrOrCii high letal. 
ter 	 iletitraillify the hurte ;reir! with Nar)11 helare  
riddrire 1 int. nessler reagent. 

31 Mac samples danoughly. Keep sud' constamos as tempere 
atore and naden time the arme in Mark simples, and stand,  
ards. Lel reaction proceed for at least 10 non ;die; addine trewler 
reagent, Atrasare color in simple asid sianditil, II N11 oN is 
Very Itm, use ti 30-nvin contad tinte tus sample.hluok, and show. 
:uds. hleaSUN color photometricalls as din:oh:ti pepo;.  

e. Pheromerrie meataretnent Mensure alhotham or rans• 
mittanct with a spectrophotometer or blier photomeier, When 
using a speetrophutometer. load lamines et 41111 XII 425 nal tot  
1.cm light path and at 4500 500 nm for 5•vm light path, Prepare 
calibraban curve in the sanee temperatare and rentara time usad 
for temples, Aleasure alworhance or transminance readings aguinst 

bl 	k 	n 	II I chachaf eqi 	I ' 	I 	d a reagent an and tan para e t ent aga nst stand 
tirds In the ;atrapa ranga of the semplea: Redeternone complete 
calibraban curse for ejteh neo batch of nessler mugen:. 

For Otilled simples, prepare standard curia ander the same 
• I condltiOns es the, samples. Distilireagent hlank and appropriate 

standards. eirch Ifilated to 500 mL, in the same maloler as the 
tains:Mes. Dilate 3011 mL. dimilluie plus 5u mi. borre raid abomben 
tonlall with water and tale u 50,1151 tornan for oeste ricen 

5. Calculaban 

a. Deduct antount of NI I oN in water used lo/ ddliiing original 
sample belitre comptiting final nitrogenj olas'  

h. Deduct Oso reagi:nt blank for solume al h,nale horror  aoJ 
Nu011 solutinns usad with simple 

c Compute toral 5411 .N hy the foliad itc equation, 

ms NII,Nt. :5: mi. tina lehatter 

NileN (SI mL final %plantel. 
.11 rr total volante (honrare :enema. nd.. tacharme dear daerhenr. 

salame db.:dime rdcn ter nesdertrown. ii 

The ratio d'C ci pplies nal) to distilled samples: ignore in dth.er 

	

nesslerizatton. 	 • 
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2. Apparalus 

appgratm: Sec Section 4500•Nfl Ir :a and h. 

5. Calculation 

u. Liyrrid sampler 

tng NII .5; I.. 
• . 

11 	hl 	• 

NITROGEN IAMMONIA) 14500•Nlii) Selocloie Electrodo Mentad 
	

4.84 

4500-N1i, E. Titrirnetric Method 

1 General Discusslon 

1 he litrimetrie niethad is thed unly un simples that liase heen 
canicd through prelliniiiins dlasillatiml (sea Section 451111•NI1,.11). 
The rolloSsing tabla is useful in keleCting sample tullirse lar fha. 
Idaq 	and simulo', methud. 

Ammoiltu Niiiegen 
in ti.imph: 

h, Vis.tsx or wslissrests samples: Itapidly meigh to uithm rr 1,, 
¡in ;mino of net sainple. equisulent lo approxiinalely 1 g thy 
weight. in a o 	tanda sir cta.:1111c, 	nao ir 
mL kieldahl tlask oith moler and ame lo ;311 	Pausad a, 

lt hui add u pico: of panda aun to distillation ilask and 
coll x1 only Idd tul. distillioc. 

c. 't'arate mil:nimia in distillate mith oandaid 112X I I SO, 
tocara unid indicator MEN a pala laSeittler. 

d. fl6utd: Ciscry .ahlalik Ihrough all step. of the proceder.: and 
opply the ttlx.:%NlIf) A:Mei:non to the re3ults. 

3. Fleagents 

Use ammonia•free water in making ult reagents and dihnions, 
si áll.test indicator Jolution: DissolYe 2t*),mganethll red in, 

dicidor la lOO mL 95'F ethyl or isoprópY1 alcohol. Dissolva 100 
mg methylene blue in 50 m1.93% ethyl or isopropyl alcohol. 
Combine solutioni. Prepare monthly. 

h. Indkoring borle «Chi $011010: Dissolcc 20 g 11,80, in am• 
monia.freé distillett Seater, add 10 mi. mixed indicator solullon. 

. and dilate to i L. Preparo monthly.  
a. Standard sriffuric asid titrant,.0.02N; Preparo and standard• 

lag as directad in Alkalinity. Sachan 2.3200.3e. For greatest ac• 
curacy, standardize litratit against an ámount of Na2C9, that has 
bóers incorrternted in the indicating boric ¡cid solution ro t'opto• 
dm the actual condltions of sainplc titiation. LIJO mL 	280 

N,  

4. Procodure 

a Procaed as described in Sedan 4500.N1-1,•B usíng indicatina 
borle acitt solaban as absorbent for the dotillate.  

h. Share,' or svihnicsit vinnistes: 

tau N11,34 ka  a s't 	214s  
g thy k3i simple 

here: 
= salame klI11,50,111ruted for tample, mk une 

11 kk salame kit 1150, turma for Mula, 

8. Precian and 0,as 

Sce Sectiun 4500••Nfli.A.4 and Table .1500.N11,1 

7. Bibliography 

Mitaca, g.w. 	Wkoheti. 1931 Títratou uf ammanla ras th, 
presente of rano acld. pul, Eng. [son., Anal. Ekt .3.391S 

%torre*,  E.C. 1940. "'Mentl of 	in Ola pwsencl of torio dod 
1nd, Eziy. Client And Ekl 

4500-NH3  F Ammonia-Selective Electrode Method 

1 General Discussion 

a. Principié: The ammonia•selectis e eleetrode vises si hydru. 
phobic garleoneable membrana to separata the simple SulUtion 
from en electrodo intenial sulution uf amillttnitMl cbtilrld4: Dis• 
sobad 	 and 1,111,-.) is consetted In 1411.,,,,,,¡ by 
rabino pH to abrive it With a strong base. N11,, , Mensos thruugh 
*e membrana and changes the internal solution p1I ihnt issensed 
by a pH electrodo. The (Piad levet of chloride 	the internal 
solution is sonsea by u chlorids,  ion•selective electrodo that lenes  

as the rete/ene,: elniMinin 	 arelnadr  

'I" a P11 matar habas rn e‘Panded ntillísolt soase or mith .t 
spetific ion noiter. 

• Sc9pe and 01/p/itllf10/1: Tln,  nsathosl n applicaldc lu Oh. 
measurement ni' 0.03 tu 1400 mg lat 1,..N'L in potable and sudare 
waters and durnaStie and industrial ',sustos. Iligh 
of disolved loM,iffect the me'asinement. Ira color.aval Infl'idlIS 

nut. Simple distillation isunnecessary. Use standard soltaron, 
and simple. 111111 haya the sante temperature and contain abad • 
the San: rural legal Of  distnlse l species. The Immont•selecti% 
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AGGREGATE ORGAMC CONSTrfuENTS (50001 

Soxhlet Extraction Method 

1. General Discantan 

Soluble metallic soaps are hydrolyzed by acidificaban. Any 
oils and salid or siscous ¡tease preseas are separated from the 
Intuid samples by filtraban. Alter extraction in a SoNblel ars• 
paratus with salven'. the residuo remaining alter solvent aval). 
oraban is moighed ro determine the oil and grease contenl. Com-
pounds volatilized at or below 103°C will be lost when the filter 
is dried. 

2. Apparalus 

a. Extrae/loto apporants, Serbio. 
b. Eetractiott thhoble, petrel.. solvent-extracted. 
c. Electric korona monde. 
d. V110111111 pomp or caber source of vacuum. 
e. VaCt111111 filtration apparants. 
f. Bucluser pone!. 12.cm. 
g. Neer paper, I l•cm diam.' 
h. Pdtáslin closh disks. 11.cm diam. solvent-extracted, 
1. Chas beads or glass wool. solvent.extracted. 
J. Water bosh, cambie of maintaining 85°C. 
k.'DGtflling adapter with drip tip. See 55208.2) and Figure 

3320: I. 
1. Me &oh. 
so. Mute receptocle, for used soleen. 
o. Pesknoor, 

a Repente 

a. Hydrochlork acM, NCI. + 1. 
b. Trichloroirdistoroethow Seo Section 33208.36. 
e, n•kinant: See !sedal 332011.3c, 
d. AdeshyMett•baryl Mien See Section 55201.3.8. 
e, Diamosoceoubtllio fuer oíd stopension.t 10 yl distilled 

water. 

4. PrOO•dute 

When sample la brought lato Iba laboratory. Mark sample levet 
00 botita for tater detenninatiow ol admite. If temple has tina 
beis acidtfied previously fose ataban 3320A.3), acidify with 1;1 
14(1  to pli d or forres: genera». S wil. ts tufficient. Prepare 

Wboioroo Ni, ul or eyuir.leit,• . 
Ilyao Soperr•Cri. Johio•Moolial Corp. u, eqiiivokol."  

filler consisting of a muslin doth disk (werlaid with filler paper. 
Wet paper and mustio and preso duma edges of papes. Using 
sacuum. pass 100 mL tutor aid suspension through prepared filler 
and waslt with 1 L distilled water. Apply vacuum until no more 
water pastel Inter. Filler acidified sampie. Apply %aculan unid 
no moro water paises thmugh filter. Dung forceps, transfer ca-
tire filter te a match plass. Add material adhering to eriges uf 
muslin cloth disk. Wipe bufes and basun of collecting vessel and 
Buchner funnel with pieces of filter palier suaked M solvent, 
ultime caro ro remese oil Olmo causal by grease and to collera 
all salid material. Add pieces of filter pa per to material un watch 
glass. Rail all filler, material contara ing sante and fit tolo an 
extraction thimble. Add any pieces uf material remaining sin 
waich 	Wipe %batch plass with a filter papes soaked in solvent 
and place in extraction thimble. Dry filled thimble in a hot.air 
oven at (03°C for 30 min. Fill thlmble with glass 14'001 of small 
glass beads. Weigh montaban flash. Extrae' oil and yrease in a 
Sonido) apparatus, at a role of 20 cyclesat for 4 h. Time from 
6w" cYcln. For striPP011 and fecnverY  of solvenl,  moliste ex. • 
traction flash befase weighing, and deternsining inttial sample 
volume. ser Section S52013.4. 

5. Calculation 

Ser Section 55200.5. 

8. PrecIsion and Blas 

Melhods D.C. and D. with trichlorotrifluoroethane as solent, 
*ere out! by O single laboratory to testa 'escasa sample. By ihis 
method the oil and grease concentrado') was 14.8 mg/1.. When 

portions of the sewage mera dosed with 14,0 mg of a mistare 
of No ,'2 fuel oil and We$6011 oil. the recosery of added olls was 
6890 with a standard deviation of i,  l  mg. 

7. BiblHogrophy 

HAT,IELD. W.D. eta G.E. SYMONS, 1e45; lhe determinaban of grease 
In lowage,  Soolige IVorkt J. 17:16.  

Cit000s, F.W., ,WW; 3AND£11501 dS R.P. ELykint: 1953. Two 1,1w, 
inclhodifor the determination of groase In sowairo. Sirwiírle Inri. 
Waint3 25i1.379 . 

ULLMANN. W.W. & OV.W. SANI)L115014. 1959: A flifibermtolvofmethods 
for f the determinaron   uf ¡tease in serio 5111.a 	'Watirr 31:8 

ClIANIN. O.; E.U.. CHO*, 11,13. Atixonce & 	Potko15.' 190. A 
solo rolvtid for oil and grease anolries. 1. ll'airrh,llitt. Control . 

5520 E, Extrection Me0lod for Sludge Samples 

Aseaba 

4, leder. 
b. Morsar lord peale, poreelain.,' 
e. Extractivo opporsoosi Soxhlet. , • 
d. Extrocdosí dittobk. papes. solvent.extracted; 
e. GMss beods or glasr %coal. solvént.extractcd. 

Drying achlified s'odie by heating leads to low resulta, Mat 
nádela sulfaid monohydrate (u capable of combining with 751+ 
ol its own weiyht in water in forming MgS0,.71110 and is used 
lo dry sludgei Altor drying, the oil and grease can be extracted  
with an 0584010 solvent. 
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