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INTR ODUCCION
Sivndo actualmente uno de los problumasg mAs [ruves en nUCSLIOB
dintt 1la contmninacién ambicntal, quise penetrar en este campo y que-
me jor forma quo haciendo un esludio del liquido més precindo para -

los organismos vivosy como es el agua.

Las causas por las cuales seleccioné el tema de elaborar un -
estudio y analisis de las aguas negras de Ciudad Universitaria fue
primordinlmente hacer una pequeila contribucidén en agradecimiento a -
la institucién que me brindé la posibilidad de realizar mis estudios
univeraitarios dentro de sus instalaciones, otra de las causas pri--
mordiales que me motivaron a reslizar este estudio es la gran canti-
dad de aguns negras que se desechan en dicha institucion, y ver si -

eg pouible que en un ticmpo futuro tengen estas aguass alguna otra —
utilidad, tales como poderlas utilizar nuevamentee
Actuslmente la Ciudad Universitaria esta limitadas al norte —-

por la Ave Universidad y la Av. Copilco, al sur por la Calzada de la
Liga, al este por el poblado de Copilco y sl oeste por los Jardines
del Pedregale

Las sctividades principales a las que se dedica dicha institu-
cién son las sigulentess enseiianza superior, investigacidn y cuestio-
nes administrativas.

Actunlmente la Ciudad Universiteria tiene un gasto de agua pota-
ble de 40 litros/seg. de 1las T«00 A.Me & las 20600 leMe y un gasto de

20 litros/sege de las 20.00 P.Me & 1las T+00 A.Me, tomundo en cuenta -

3
estos gestos podemos decir que el gasto anual en m e8 aproximadamcnte
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del orden des 1,100,000 ms/aﬁo.

Esta agua potable que utiliza la Ciudad Universitaria es obte
nida de tres pozoa profundos comstrufdos para tal fin. El aguas que -
de estos pozos se obtlene es de muy buena calidad y poiable por lo =

tanto no es necesario un tratamiento para este fin,

Previamenie esta agua es clorada para as{ poder eliminar cual-
quier germen que pudiese ser nocivo a la salud antes de ser utilize-
da como agua potable.

Este 1fquido es usado para agua potable, para riego, para la~
boratorios y para instalacliones deportivas. El costo actual del n3 -

de agua potable que se consume en Ciudad Universitaria es de 8.35m3.

El incremento de agua potable usada originalmente deade su -
construccidn de Ciudad Universitaria hasta nuestros dfas, es de un
300% pues va en relacidén directa al aumento de poblacién en dicha -

institucidne

La poblacidn actual en Ciudad Universitaria es aproximadamente
de 120,000 personas de las ouales 100,000 son alumnos, 15,000 emplea
dos y 5,000 visitantes, esta poblacidén es la causante d!recta de la
gran cantldad de aguas negras que se desechane

La descarga de las oguag negres en los interiores de los edifi-
cios se hace por medio de tuberias de fierro fundido, posteriormenie -

estas sguas se descargan en tuberias de concreto que¢ se unen a las -

600..



alcantarillas que son parte de la red principal del drenaje de Ciudad
Universitariae

Bl tipo de alcentarillado en la red del drenaje es del tipo mix-
to, pues en éata se descargan lus aguas negras producidas en los ba~-—
fios de servicio, en las instalaclonos deportivas y laboratorios de -
investigacidn, las aguns de lluvia y aguas superficiales. Posterior-
mente esta red de drenaje se une a la red municipal, ésta unidn se -
efoctiia en lns coordenadas C-8 del pleno No. 1

El flujo de las aguas negras en dicha institucidén se efectfa -

de ponionte s oriunte por la razén de quu la Ciudad Universitaria -
estd ubicadn en un: superficie de terremno que tiene declive, por lo
tunto, el flujo de aguss nogrss se hace do la superficie mas alta a
la mas baja.

Por este motivo, el costo para la descarga de las aguas negras
es muy bajo, buosto que la descarga se efectua por gravedad, por lo
tanto los gastos que se efectuan para la descarga son los salarios -
para un gsrupo de personus encargadss de la limpieza y conservacién -

"de 1a red de drena je, este coato'os aproximadamente de $240,000 anua-
lese.

La deacarga de las aguas negras, se efectua en todas las 5pocas

del alio pero se incremente grandemente en épocas de lluvias.
Actualmente se esta construyendo un depésito auxiliar que se -

localiza on las coordenadas C-8 del plano. Los propdsitos de construir
este depésito auxilier, es el de dar mas fluidez a los grandes volfi--

menes de agua que circulan en esta época de lluvias por la = = =
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red del drenaje. También para almacenar temporalmente estos grandes
volimenes de liquido e irlos descargando a la red municipal poco a =
poco y con esto evitar los grandes congeastionamientos de flujo que en

eata época se presentaban fecuen.cuente en esta unién de redes. El ni
mero aproximado de alcantarillas distribuidas en la red del drenaje =
de Ciudad Universitaria, es de 400 alcantarillasj éstas estan colo- =

cadas estratégicamente tomando en cuenta los ramales que a ellas lle-

gan, también considerando los afluentes del 1fquido que a ellas se —
descargane.

Para corroborar lo anterior se detalld un plano que aparece en -
eata tesis, mismo que fué hecho por coordensdas para la mejor locali-
zacién de puntos importantes que se localizan en la Institucidne.

Las lincas punteadas representan en este plano la red de distri-
bucidn de drenaje interno en dicha institucidén y tanlién muestra los -

puntos de contacto que tivne dsta con lus instalsciones de tipo educa~-
tivo deportivo cultural que se encuentran enclavadas en Ciudad Univer-

sitaria.
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Distribucidn oproximoda de poblacion en las diferentes Bacuelss y Facul-

tades que se localizan en Ciuded Universitariae

Facultad de Medicinae o < ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ o ¢ o o o o ¢ o o ls o & 24.000 personas

FPacultad de Contaduria y AdministraciONe o o o o o o o o oo 15,000

Facultad de Ingenieria. o ¢ e ¢ o 6 o o s 6 6 00 0 0 s 0 o 13,000

Facultad de DPETeChOe ¢ o o ¢ 06 ¢ ¢ o ¢ o 8 6 6 0 0 ¢ o' o
Facultad de Ciencias Quimicaﬂa ¢« & e © o o 0 0 0 © 0 o o

Zacucla Necional de Odontologise o« « o ¢ o o ¢ o o o o @

Bscuela Nacional de Arquitectura. e © 2 0 o o 0 0 ¢ & 0 o o

Pacultad de Ciencias Politicas y Socialese o e b v x °

Iscuela Nacional de EconomiBe o se o o o 6 ¢ o o o o o o o

Facultad de CienciasSe « o o ¢ o o ¢ ¢ o o o ¢ o o ¢ o o
Focultad de Filosofia y LetrasSe o o o o o ¢ o ¢ o o o o
Facultad de Psicologi@e o ¢ o o ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ o ¢ ¢ 0 o o
Facul tad de Veterinaria y Zootecniae ¢ o o o a ¢ o o o o

Escuela Nacional de Mﬁsica. e o 6 & o o o o o o ¢ 0 o o

L]

Bscuela Nacional de Artes PlasticaSe s o o o o o o o o o o

Esewala Nacional de Trabajo Soclale o ¢« ¢ ¢ o ¢ o 0 6 o ¢ o

Totaleeoeooeoo oo

12.000
84000
8.000
7.000
6.000
5500
5500
44500
4,500
36500
2,000
1.000

500

120,000

12.'...
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CAPITULO PRIMLRO

MATERIALES Y METODOS




TOMA DE LA MUKSTRA

Una de las precauciones que mas hay que tomar en cuenta al ana~
lizar un agua es que ésta sea representativa de su composicién prome

dio. Las condiciones del agua cambia de tiempo en tiempo y a veces -
instantaneamente. Las muestras deben tomarse en botellas de vidrio -
incoloro y perfectamente lavadas, primero con &cido clorhidrico lue-
go con agua corriente y finalm nte con agua destilada y:en el momen-
to de tomar la muestra, se han de enjuagar con la misma agua por ana
lizar. Gatas botellss deben estar tapadas con tapdén esmerilado o de-
corcho siempre que éste sca nuevo y se lava perfectamente.con la mig

ma muestra de aguae.
fn guneral es conveniente hacer los analisis tan pronto como -
e toman los muestracs. Los frascos deben llenarse directamente pare~-

evitar modificaciones en la composicién de las muestras, por el efec
to de los gases del aire.

La muesira se toma en recipientes apropiados segun sea el caso.
Tan pronto como este 1lleno ol recipiente usndo se tapa y se le coloca
su etiqueta, haciendo constar la fecha y el lugar en que se tomo la -
muestrae.

DETERIINACION DEL OLOR

La observaciln del olor debe hacerse en el momento de tomar la

muestra y en el laboratorio a la temperatura de ebullicidn.

150.0.



DEI'ERMINACION DEL COLOR

El verdadero color del agua es el producido Unicamente por las
sustancias disueltas en ella, por lo que hay que quitar los cuerpos -

en suapensidn. El color aparente es el debido tanto de las sustancias
disueltas como a las que se encuen¥ran en suspensién y se determina -
en el agua sin filtrar.

DETERMINACION DE LA TENMPERATURA

EQUIPO Y PROCEDIMIENTO

EQUIrO
El equipo normal consta de un termémetro de mercurio, con un
ambito aproximado de O - 100°C. Esto sera suficiente para muchos fi-——
nes generales. La escala debe estar subdividida en O.SOC o en 1°C pa-~
ra facilitar la lectura. Loa termémetros de campo deben estar provis-

tos de un estuche metalico, para evitar roturas.

Para conocer la temperatura a diferentes profundidades, se pue-
den usar los termémetros de reversidn, el terméfono y el termistor, -
considerandose que 8ste Ultimo es el mas adecuado y el de mayor exao—

titude.

PROCEDIMIENTO

Los termémetros se calibran ya se para "inmersién total"™ o para
"inmergién parcial", Los termémetrog de inmersidon total deben sumer--
girse completaﬁente en el agua para reglstrar la temperatura correcta.
Los termémetros de inmersién parcial, por otro lado, deben sumergirse -
en el agus hasta la profundidad del circulo grabado que aparece alrede-

do» de la varilla abajo del nivel de la escala.
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Deben hacerse las lecturas con el termémetiro sumergido, oen el -
agua, de preferencia en movimiento, después de un tiempo suficiente -
para lograr que sean constantes. Este dato debe ser representativo de

la temperatura de la corriente en el tiempo que se colecta la muestra.

Por consiguiente, la temperatura debe tomarse en el punto de muvstreoe.
La temperatura de aguas residuales domésticas, efluentes y dese-

chos on el momento de muestreo, se debe aproximar a grados enteros,.

DETERMINACION D5 pH

METODO ELECI'ROMETRICO

El método electromético que usa electrodos de vidrio y de refe-
rencia con unpotencidmetro comercial, es ¢l procedimiento normal para -
medir el pHe

DETERMINACION DE pH POR METODO ELECTROMETRICO

Debido & las diferencias enire las diversas marcas y modelos -

comerciales de potencibémetros, es imposible proporcionar instrucciones
detalladas para la oporacidén correcta de cada instrumento, debiendo se-
guirse en cada caso las instrucciones de los fabricantes.

El electrodo de vidrio y el electrodo de calomel se deben humede
cer y preparar para Bu uso, de acuerdo con las instrucciones que se pro
porcionene Se debe prestar siempre especial vigilancia a la posibilidad
de resultados falsos, provenienies de fallas mecanicas o eldctricas co-
mo pilas agoladas, electrodos de vidrio agrietados, taponamiento de la

conexidn liquida o electrodos sucios debido al tipo de muestra analiza~

das
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a)s~ Normalizacion de los electrodos y del equipos

El apsrato se debe comprobar ; 20°C con 2 soluciones amortigua
doras, empleandose generalmente la solucién amortiguasdora de Bérax, -
0.01 M, para un pH de 9.22 y la solucién amortiguadora de fialato dci
do de potasio 0«05 M, para un pH de 4.0 Los electrodos me deben enjua
gar perfectamente y deben quedar sumergidos en agua destilada, hasta-
que 8@ usen. |

b)e~ Cuidado de los electrodoste
En las titulaciones potenciométricas de acidez, alcalinidad y -
oen la determinacidén de los valores del pH, tanto el electrodo de vi—

drio como el electrodo de referencia, se deben encontrar escrupulosa-
mente limpios, lo que es particularmente necesario con aguas residua-
les y desechos industriales que contienen, a menudo, aceites, grasas -
¥y otros compuestos que forman peliculas que pueden inhibir la sensi-—
bilidad de los electrodos.

Los electrodos puecden necesitar ung limpieza ocasional con di-
solventes o detergontes, usando un tejido sumve para su secado.

S1i o8 necesario, la activacidén del electrodo de vidrio se ten-

dra por su inmersidén en HC1 al 2% por 2 o mas horas, con un enjuagado
cuidadoso de agra destiladae.
Guardense sumergidos siempre en agua destilada cuando no se --

usens
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DETEIRMINACION DE SOLIDOS TOTALES FIJOS Y

VOLATILES

EQUIPO

Cépsulas de porcelana de 100 ml para evaporare

Probota; graduadas de 100 ml.

Egtufa para secar

Degocadores

Mecheros de gas con tripode y tridngulos

Mufla eléctrica para calcinar

Balunza analitica

Crisoles Gooch

Matraces para filtrar al vacio con accesorios
Bombas de vacfo.

iscos de fibra de vidrio para filtrar, de 2.1 0 2.4 cme
Whatman, GF/C, o equivalente)

Baffo Maria.

Conos de Imhoff.

PROCEDIMIENTO Y CALCULO

1) e~ Doterminacién de sélidos totales, fijos y volatiles.
En muestras que tengan un pH inferior a 4.3 se agrsga

NaOH y se mantione ese pl de 4.3 durante la evaporar
ciény el peso de NaOH que se adicione, se deduce del -
peso del residuwo. Al enfriar, es conveniente hacerlo -

primero en aire y f'inalmente en desecador para comple—
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lel)
1.2)

Le3)

1e4)

1.5)
1.6)

1.7)

L 8)

tar el enfriamiento en una atmdésfera secas

Caloine la capsula de porcelana

Enfrio y pese (A)

Mida 100 ml de la muestra en la probeta gradusda y pése~

los a la capsula de porcelana.

Bvapore la muestra a sequedad en la estufa a 10300 hasta

peso constante o en baiio maria primero y después en la -

estufa a 10300. i1 secado por una hora es usualmunte sufl

ciente.

Enfrfe y pese (B)

Si ase determinan s8dlidos volatiles, calcine el residuo de

la evaporacidn a 5500 Cy en una mufla hasta peso constante
(se ha encontrado que los residucs de efluentes y aguus re
siduales ususlmente alcanzan su peso constante después de-
15 a 20 minutos de calcinmcidn).

Enfrie y pese (C)

Calculoe.

El peso de la odpsula después de evaporar la mucstra (B) -
Monos el peso de la cipsula (A) es igual al peso en gramos

de los sd6lidos totales.

ppm de sélidos totaless (B - A) x 1,000 = B
ml de muestra

El peso de la capsula después de la evaporacién de la mues-
tra (B) menos el peso de la cépsula despues de calcinada —
(C) es igual al peso de la pérdida por calcinacidn, e igual

a los BGlidos totales volatiles.
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2.1)

242}

ppm de ablidos volatilos totales = (B-C) x 1,000 = F
ml de mucstra

Las ppm de s6lidos totales, menos las ppm de los s85li-
dos volitiles totales dan las ppm de sdlidos fijos to-

taleg.
ppm de 86lidos fijos totales= K - F
Doterminacién de sdlidos suspendidos, fijos y volatiles.

Preparacion del disco para filtrar.
Coloque un disco de fibras de vidrio para filtrar en un -

orisol Gooch, con la superficle arrugada mirendo hacia -

arriba, teniendo cuidado de que el disco se coloque en el

fondo del crisol y cubra completamente las perforaciones,
Coloque ¢l crisol com el filtro en un aparato de filtra—
cibén y aplique vacfo,

Con el vacio aplicado, lave el disco con agua destiladae-

Después de que el agua se ha filtrado, desconecte el vVa-—
cio y pase el crisol con el filtro a una estufa a 103°C -
por una hora (30 minutos en un horno de conveccidén mecani-

ca)e Si no se determinan sélidos volatiles, enfrie el cri-
8ol a la temperatura ambiente en un desecador y pesee. Si -
gsc determinan los sd6lidos volatiles, pase el crisol a una -
mufla y calcine a 550°C por 15 minutos. Saque el crisol del
horno, coldquelo en un desecador hasta que se enfrie a la -
tomporatura ambiente y luego pese (A)e

Tratamiento de la muestrae
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2.3)

Excepto para las mucstres que contienen una concentracidn
muy elevadas de sdlidos suspendidos o para filtros muy -
lentos, seleccilone un volumen de muestra que sea igusl a -
14 ml. o mds por cn® del area del filtro.

Coloquo el crisol con el disco en el aparato de filtracidn,

con el vacfo aplicado, humedezca el disco con agua destila~
da para colocarlo contra el crisol Gooch., Mida el volumen -
seleccionado de mucstra bien mezclada con una pipeta volumé
trica, matraz volumétrico o probeta. Filtre la muestra a —

través del disgo, usando succidén. Dejando la succidn, lave -
el aparato 3 veces con porciones de 10 ml de agua destileds,
permitiendo un drenado completo entre los lavados. Interrumpa
la euccién,lremueva el crisol Gooch y séquelo en una estufa -
a 103°C por una hora (30 minutos en un horno de conveccién -
mecanica)e. Después del secado, enfrie el crisol en un deseca~
dor a la temperatura ambiente antes de pesarlo en una balanza

analftica (B)

Si so determinan sélidos voldtiles, calcine el crisol Gooch
con ol disco ¥ los sdlidos suspendidos por 15 minutos a 550O
C. Despuis de este tiempo, pase el crisol a un desecador, —

ddjrlo enfriar a la temperaturs ambiente y pese (C).
Calculo.

La diferencia entre el peso del crisol antes de filtrar (A)
y el peso del crisol después de filtrar (B), da el peso en-

gramos de lus s0lidos suspendidos totales.
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3)
3.1)

3.42)

343)
3ed)
4)

ppm de sdlidos suspendidos totalesa (B-A) x 1000 = D
ml de muesira

La diferencia entre el peso del crisol después de filtrar
la muestra (B) y el peso del orisol despﬁés de calcinarse
(C) da el peso on gramos de la pérdida por calcinacién —-
o sblidos suspendidos volatiles.

pym de sélidos suspendidos volatiles= (B-C) x 1000 = B
ml de muesira

Les ppn de los s6lidos suspendidos totales menos las ppm
de los sdlidos suspendidos volatiles, dan las ppm de los -
s86lidos suspendidos f1ijos.

ppm de s6lidos suspendidos fijoss D - B
Determinacion de sélidos sedimentablese

Vierta un litro de aguas residuales crudas en un cono de -
Imhoff y dejo que los s6lidos se sedimenten por 45 minutos.
Agite suavemente los.ladoe del cono con un agitador o por -
rotacidén para que se sedimenten los s6lidos adheridos a loa

lados,.

Dejo que se sedimenten por 15 minutos mas.

Lea los sdlidos sedimentables directamente en ml/l.
Determinacidén de sdlidos disueltos.

Los sélidos disueltos pueden ser obtenidos ademis de usar -
las medidas de conductividad especifica, por diferencia en—
tre los s8lidos totales y los solidos gugpendidos de una =
muestra filtada, siguiendo la téenica de la determinacién -

de sdlidos totalese
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DETERMINACION DE LA ATCALINIDAD POR KL METODO DE INDICADORES

REACTIVOS

(1)e- Agua destilada exenta de CO, Se debe usar agua destilada con
pH no menor de 6,03 81 éste es inferior se debe hervir por -
15 minutos y enfriarse a la temperatura amblente.
Se puede usar agua deionigada, en lugar del agua destilada, -
slempre que tenga una conductancia menor de 2 mio:ohms y un -
pH mayor de 6.0

(2)e- Acido sulfirico o écido clorhidrico valorado 0.02N. Se prepa~

ra una solucién madre, aproximadamente Oe.1N diluyendo a 1 li-
tro bien sea 9¢5 ml de HCL conc o 3 ml de H2SO4 conce

Se diluyen 200 ml de la solucion madre Oel N a 1 litro con —-
agua destilada exenta de CO, y se titula gl dcido 0.02N, con -

una solucidén de carbonato de sodio que se ha preparado previa-
mente por disolucién de 1.060 g. de Na,CO; anhidro (calidad de
patrén primario), secado en estufa a 140°C y llevando a 1 li—
tro con agua destilada exenta de 002.

(3) e~ Indicador de fenoiftaleina; Se disuelven 5g de fenolftaleina -
en 500 ml de alcohol etflico o isopropilico al 95%, agregéndose
500 ml de agua destilada. Se agrega NaQH 0,02Nj} a gotas, hasta -

la aparicién de una muy ligera coloracion rosae
(4) e~ Indicador de anaranjado de metilos Se disuelven 0.5g. de anaran

jado de metilo en un litro de agua destilada.
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b) - Procedimiento.
Se declora la muestra (si es necesario) con una gota de =
tiosulfato de sodio 0.1N.

(1)e- Alcalinided a la fenolftalefna.

Se toman 50 o 100 ml de muestra o una alfcuota dilufda a -
50 ml en un mairaz erlenmeyer. Se agregan dos gotas de indi
cador de fenolftaleina y se titula con dcido valorado 0.02N,
hasta la coloracidn correspondiente al punto de equivalencia
de pH 8e3e

(2)e- Alcalinidad total con el indicador de snaranjado de metilos

Se sgregan dos gotas del indicador a la muestra en que se ha

determinado la alcalinidad o la fenolftaleina o a una muestra
de volumon adecuado (50 o 100 ml). Se titula con un 4cido va

lorado 0.02N. El indicador cambia al color anaranjado a un -

pll de 46 y a rosa a un pH de 4.0.

C) e~ Calculos.
Alcalinidad a la fenolftaleina como mg/l de

CaCl03 = A X N X 50 000
ml de muestra

Alcalinidad total como mg/l de

Ca CO3 = B X N X 50 >"'000
ml de muestira

siendos A.~ ml de acido valorado usados en la titulacidén para al-
calinidad a la fenolftaleina.

Bo~ ml totales usados para el vire al anaranjado de meti

loe
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N.~ Normalidad del 4cido.

Si la alcalinidad total se determina sobre la misma poroidén que
se usa para la aloalinidad a la fenolftaleina, se debe tener cuidado-
de incluir el volumen de dcido usado en la fenolftaleina en el volu-~
men total de &cido consumido.

d).- Célculo de las formas de aloalinidad.

Se considera que toda la abalinidad se debe a los iones, bicar=-
bonato e hidréxido, suponiendo la ausencia de otros fcidos débiles =~
de compoQioi6n orgdnica o inorgénica, como silicico, fosférico y béri-
co. Como los céloulos se hacen sobre una base estequiométrioca, los re-
sultados no representan en su estricto sentido las concentraciones de-
los iones.

El sistema se basa en los principios sigulentes.

(1).= Hay alcalinidad de carbonatos cuando la alcalinidad a la =
fenolftaleina no es nula; pero es menor que la alcalinidad
total.

(2).~ Hay alcalinidad de hidréxides cuando la alcalinidad a la =
fenolftaleina es mayor de la mitad de la alcalinidad total.

(3).~ Hay alcalinidad de bicarbonatos cuando la alcalinidad a la
fenolftaleina es menor de la mitad de la alcalinidad total.

Fn el siguiente cuadro se presentan las relaclones anteriores que
permiten calcular las diferentes tipos de alcalinidad.

Relaciones de la alcalinided
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Resultado de
la titulacién

Fr<1/2 T

slendos

our G0 G G ce SED W ey

Alcalinidad de
hidroxido, en-
GaCO3

0

Alcalinidad de
carbonato, en-
CaCo 3

S sen ©m e e G e eap eus e

0

2F
2F

2(™-F)

M= Alcalinidad a la fenolftaleina

Te Alcalinidad total

EQUIPO

DETERMINACION

DE ACEITES Y GRASAS

1) - Bubudo de separacidn

REACTIVOSs

1)e— Acfdo sulfurico 1 + 1

2) .- Eter de

PROCEDIMIENTO

petrdéleo

T M enlindded de

Alcalinided de
bicarbonato, -
en Ca003

- s e e e o wm

T

T 2F

- s G s G W S ey
0

o =0 e e W e o e

le~ Se vierte la muestra por lo general un litro en un embudo de
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20~

Je-

Az

5e-

6o

Tem

8o~

separacidn de sufiente capacidad.

Se acidula la muestra con 5 ml de H2304 por litro.

Se lava el frausco de muestra con 19 ml de éter de petrdleo y se
agrega los lavados de éter sl embudo de separacidne

Se agroga al embudo 25 ml adicionales de éter agitando vigoroe

samente por 2 minutos.
Se deja soparar la capa de éter y se vierte la porcién acuosa -
de la muestra a un rocipiente limpio, pasandose la capa del di-
solvente a un matraz de destilacidén limpio y taradoe.

La porcidén acuosa nuevemente se pasa sl embudo de separacién, -
se lava el recipiente con 15 ml de éter y se agrega este lavado
y un volumen adiconal de 25 ml de éter, agitando por otros 2 mi-
nutos.

Se deja separada la capa éterea y se desecha la porcidn acuosae.
Se agrega el extracto de éter al matraz de destilacidén tarado y -
se lava el embudo de separacidén con 20 ml de éter que se pasa al

matraz taradoe.
En un baiio maria se destilan los extractos dejando unos 10 mle —
remanentes se desconecta el refrigerante y se vaporiza a la misma

temperatura el resto del disolvente del matraz tarado, secandose
en bafio maria o bafio de vapor.
Cuando esté seco se deja reposar el matraz en posicién horizontal

para eliminar vapores.
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reposar por 12 hre. se filtra y se diluye el filtrado a un li-
tro con agua destilada.

(3) Solucién valorada de nitrato de plata, 0.0141 Nj se disuel
ven 24395 ge de Agno3 en agua destilada y se diluye a 1000 ml -
setitula con NaCl 0.,0141 N sigulendo el procedimiento del méto
dos La solucién valorada de nitrato, exactamente 0.0141 N, equi
vale & 0.500 mg de C1 por 1400 mle La experioncia nos ha ense-

flado que cuando un cierto tipo de sguas tiene gran cantidad de -
cloruros, se pucde usar AgNO3 0.282 N que equivale a 1 mge de =
€1~ por 1 ml de AgO,

(4) Solucién valorada de cloruro de sodio, 0.0141 Ns Se disuel-

ven 824.1 mg. de cloruro de sodio (calidad ACS) previamente se-

cado, en agua exenta de cloruro y se diluye a 1 litro.

(5) Suspensién de hidréxido de aluminios Se disuelven 125 ge de

alunbre de potasio o de amonio, K,Al, (so4) 4 1200 é (NH4) -

2A1 2(304) 4 120,0, en un litro de sgua destiladas Se calienta -
a 60°C y 8e agregon lentamente, con agitacidn, 55 ml de NH4OH -

concentrado. Después de dejar reposar por 1 hora, se pasa la -~

muostra & un envase méas prande y se lava el precipitado con agua
destilada, a través de adiciones sucesivas, mezclado y decantado,
hasta que se encuentire libre de cloruros. Recién preparada, la -

suspensién ocupa un volumen aproximado de 1 litro.
(6) Indicador de fenolftaleina: se disuelven 5 ge de fenolfta—
lefna en 500 ml de alcohol etflico o isopropflico al 95% y se di-

luye con 500 ml de agua destilada. Se agrega solucidn de hidrdxi-

do de sodio hasta una débil coleracidn rojas
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(7)80lucibén de hidréxido de sodio, 1Ns Se disuelven 40 g. de
NaOH en agua destilada y se diluye a 1 1.
(8) Solucién de &cido sulfirico, 1 N3 Se agregan con agitacidén

constante, 28 ml de H,‘,SO4 conc, con todo cuidado, a agua desti-
lada y se diluye a un litro.

(9) Perdéxido de hidrégeno, al 30%

d) o= DETERMUINACION

(1) Se usa una muestra de 100 ml o una porcidén alicuota apropiada,
diluida a 100 mle.
(2) Si la muestra se encuentra altamente colorida, se agregan 3 ml
de suspensién de Al(OH)3, se mezcla, se deja sedimentar, se -
filtra y se lava, combingndo el filtrado y el lavado.
(3) Si la muestra contiene sulfuro o tiosulfato, se alcaliza a la —
fenolftaleina con solucidn de hidréxido de sodioe Se agrega 1 -
ml de H202 Yy se sgita. Se neutraliza con &cido sulfiricoe.

(4) Si e8 necesario, ajustar el pH en un ambito de 7 - 10 con = =
NaCH & H2804o

'(5) Agregar 1 ml del indicador K,Cr0,

(6) Titulor con la solucidén valorada de nitrato de plata hasta un -

vire amarillo rojizoe.

(7) Se llova un testigo siguiendo los mismos pasos antes descritos.

CALCULOS

mg/de Cle A-B x N x 35450
ml de muestra

A= ml de AgNO3 usados para la muestira
Ba ml de AgNOy usados para el testigo (0e2 a 0.3 ml)

N = normalidad del AgNO3
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DETERMINACION DE SULFATOS
Método gavimétrico con calcinacidén de residuo

EQUIPO
1) e- Estufa de secado

2) - Mufla
3) - Desecador
4) o- Balanza snalitica

5)e= Papel filtro

6)e- Aparatos de filtracidn

7) «- Crisol de porcelana
SACTIVOS

1)e— Indicador de rojo de metilo
Se disuelve O.1g de rojo de metilo en Te4 ml
de NaOH 0.05 N y se diluye a 100 ml en agua
destilada.

2) e~ Acido clorihidrico 141

3)e= Solucidén de cloruro de bariQe

Se disuelven 100 g de Ba012o2H20 en 1 litro de agua desti~-

ladae Antes de usarse, se filtra a través de un filtro de -
memprana o de un papel filtro resistentej 1 ml de este reac
tivo es capaz de precipitar 40 mg de SOZ s aproximdamente.
4).-‘Solucién de mitrato de plata - acido nitrico.

Se disuelve 8.5g de AgN03 Yy 0e5 ml de HNO3 conc en 500 ml -
de agua destliladae

PROCEDIMIENTO

a).- Kliminacién de la Silice.
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b)e-

0)0-

Para eliminar esta se filtra a través de un papel filtro u=
volumen aproximado de 100 ml de muestras

Precipitacién de sulfato de bario.

Se acidifica la muestra con 2 ml de acido cloridrico l+l, -

y se verifica con el pH sea écido al indicar de rojo de me-
tilo. Se calienta la solucidén a ebullicidén y con agitacién -
Buave, Se agrega la solucién de cloruro de bario tibia hasta
que se ochsidere completa la precipitacidén, aplicando un exce
80 de unos 2 mle Si es pequeifia la cantidad del precipitado se
agrega un total de 5 ml de solucidén de cloruro de bario, Se -
de ja reposar el precipitado 24 horas.

Filtracién y calcinacidne

Después del perfodo de reposo el precipitado se filtra a tra-
vés de un papel filtro de cenizas conocidas. Se lava el filtra
do con pequefias porciones de esgua destilada tibia hasta que —

los lavados se encuentren excentos de cloruros, segun se obser

ven en la prueba con la solucidén de nitrato de plata acido ni-

trico.

Se deposita el filtro con filirado en un crisol previamente ta-
rado y se ponen estos a calcinar en el inierior de una mufla -
a la cual se le gredud anteriormente para que eleve.su tempera-
tura hesta 80000, a eata temperatura se calcina durante 30 minu-

toas, Despuds del tiempo de calcinacién se saca el orisol de la -

mufla y se deja enfriar en un desecador y ya frio se pesa en upg

balenza analiticas
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CALCULOS o=

x 064115 x 1000

mg/l de 304. « mg de Ba SO
ml de muestra

4

DETERMINACION DEL OXIGENO DISUELTO

METQDO DE WINKLER

El método de Winkler no modificado esté sujeto a interferen
ciaé de gran nfimero de substancias. Clertos agentes.como ni
tritos y Fo'3 son capaces de oxidar I a Ig ¥y producir re--
sultados altos. Agentes reductores como re*2, S0s9 38" y po-
litionatos, reducen el I3 a I~ produciendo resultados ba—
jos. Este método es Gtil para aguas relativaemente puwase.
Las reacciones que se producen son como sigues
++

Mn =~ 4 206 —> Mn (on)2

Si no hay oxigeno en la muestra, se forma uu precipitado —-
blanco, floculento, de hidrdixido de manganeso al agregar el

Mn 804 ¥y el reactivo élcali - yoduro (NaOH 4+ KI)« Si hay —

+2
oxigeno, el Mn 8o oxida y se precipita como un Sxido café
hidratadoe
in (OH), 4+ 1/2 0, ——> M0, + H,0
Esta reaccién, llamada fijacidén del oxigeno, se efectiia lenta
mente, principalmente a temperaturas bajase. Al agregar dcido-

sulffirico el Mn O, oxida al I~ para producir Ig libres

2
- + R 2 0
Mn02+21 +4H —> Mn o 12 +2H20-
Modificacidn de la azida del Método de Winklere El ion nitri-

40 es una de las interferencias mas frecuentes en la determi—

nacién de oxfgeno disuelto. Este ion se presenta principalmente
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en efluentes de plantas de tratamlento de sguas residuales do=
mésticas que emplean procesos blollgicosy en aguss de rios y -
en muestras incubadas de DBO. Oxida el I” a I8 libre en condi—
ciones acidas y su forma reducida resultante, N202, es oxidada -
por el oxigeno que entra a la muestra durante su titulacién, con

virtiéndose de nuevo on NOZ estableciéndose un ciclo que da re—

sultados erréneamente altos. Las reacciones son com0 sigues

i - + 0
2N02 + 2I + 4H ——> Io + N202 + 2H20

N0, +1/2 0, + B0 —> 2No; + 2H"

Cuando el ion nitrito esta presente es imposible obtener un pun
to final permanente. Lste interferencia so elimina por el uso de
la azida de sodio (NaN3). Cuando se agrega el gcido sulfirico o-
curren las siguientes reaccioness

NaN3+n*———-> W, + Na'
HN; + Noy + E ——3 NO+H,0 + N

EQUIPO
0
Eatufa a 120 C
Balanza analitica

Desecadores

Frascos de 300 ml especisles para DBO
(mfnimo 3 para csde muestra)

Bureta graduada de 50 ml
Soportes metalicos
Pinzas para bureta

Pipetas srolégicas de 10 ml de punta alargada
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Pipetas seroldgicas de 5 ml de punia slargada

Vasos de precipitado Pyrex de 250 ml
Vasos de precipitado Pyrex de 50 ml
Matraces aforados de 1,000 ml
Matraces aforados de 250 ml

Varilla de vidrio de 0.6 cme de diametro.
REACTIVOS $=
a)e~ Solucidén de Sulfalo Manganosos

Disuelva 480g de ln SO .4H20, 400g de Mn SO, e2 H,0

4 4

6 364g de Mn SO4oH2O en agua destilada, filtre y diluya a un

litro, Cuando se tenga incertidumbre sobre el contenido del =
agua de cristalizacidén se puede obtener una solucién de con--
centracién equivalente ajustando su densidad a un valor de —
1.270 a 20°C. La solucién de sulfato manganoso @inicamente de
be liberar huellas de yodo, cuando se agfegue a una solucidén~-
acidulada de yodure de potasio.

Reactivo de alcali-yoduro-azidas

Disuelva 500g de NaOH (6 700 g de KOH) y 135g de Nal (§ 150g -

de KI) en agua destilada y diluya a 1 litro. A esta solucién -
agregue 1l0g de NaN3 disueltos en 40 ml de agua, Indistintamente
8e pueden usar las sales de sodio o de potasio., Este reactivo -

no debe producir coloracidn con el almidén, cuando se diluya -

0 acidule.

Acido sulfirico, concentrados

La concentracion de oste &cido es aproximadamente 36 Nj por lo -

tanto, 1 ml equivale a unos 3 ml del reactivo &lcali-yoduro-azi-
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Solucion de almiddns
En un mortero o© en un vaso prepare una emulsidn de 5-6 g de
almidén de patata, arrurrus o soluble, con una pequefia can-

tidad de agua desiilada. Vierta esta emulsidén en 1 litro de
agua en ebullicidén, continle hirviendo uncs minutos y deje -
sodimentar por una noche. Emplee el liquido claro sobrenadan
te y presérvelo por ls ad;oién do le25g. de écido salicilico
por litro o de unss cuantas gotas de tolueno. Consérvese en =
el refrigeradors

Solucidén modre de tiosulfato de Sodio, Q1O N.

Disuelva 24.82 g de N“QSQOR 5H20 en agua destilada recién —
horvida y enfriada y diluya a 1 litro. Presérvese por laladi-
cidén de 5 ml de cloroformo o de 1 g de NaOH por litro. ks re-

comendable que las soluciones de tiosulfato se hagan con agua
hervida para eliminﬁr el gas carbdnico y que se agregue la —
cantidad mencionada de NuOH con el fin de mantener la solucién
libre de iomnes hidrdégeno y evitar la descomposicién del ion =

tiosulfnto con separacidén de azufros

= +
3203 + H

—_—— HSO3 + S
El pH resultontc evita también el desarrollo de clerios micro-

orgonismos (thiobacilus) que acelera la descomposicidén en el -
sentido ya dicho.
En las soluciones de tiosulfato se acelera una descomposicidn

iniciada cuando son expuestas a la luz y por ésto se recomien-
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da conservarlas en frasco oBcuros o en frascos claros evitando
la exposicidén constante a la accién de aquella.

Solucidén valorada de tlosulfato de sodio 0.025 N

Preparese bien sea por dilucidén de 250 ml de la solucidén madre
de tiosulfato de sodio a 1,000 mle o por disolucidén de 6.205g
de N328203.5320 en agua destilada recien hervida y enfriada y

diluya a 1, 000 mle La solucidén valorada de tiosulfato de so-
dio exactamente 0.025 N equivalente a 0200 mg de OD por 1.0 -
mle Se titula cons biyodato o bicromato

Solucién valorada de biyodato de potasio, 0.025 N Una solucidn
modre de concentracién equivalente a la solucién de tiosulfato
0.1N contiene 3.249 g/1 de KH (I0,), La solucién de biyodato -
equivalente sl tiosulfato 0.025 N contiene 0.8124 g/l de KH (103)2

y se puede preparar por disolucién de 250 ml de la solucién ma~-
dre a un litro, en un matraz aforado.
TITULACION
El yodo liberado es quimicamente equivalente al agente oxidante
que se usds

- - + (o]
2103 + I0I + 12H —m—> 612 + 6Hé0
Disuelva 2 g de KI, exento de yodato en un matraz Erlemnmeyer con
100 8 150 ml de agua destilada agregue 10 ml de II2804 149 y a -
continuacidén, exactsmente 20 ml de la solucién valorada de biyo

dato, diluya a 200 ml titule el yodo liberado con la solucidn de

tiosulfato agrejando el almidén hacia el final de la titulacidn,
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cuando se alcance un color paJja palido. Se deben necesitar -

exactamente 20 ml de la solucidén de tiosulfato 0,025 N cuan—

do las soluciones en compracién son de igual concentraciéne -
Es conveniente que la solucidn se ajuste exactumente a 0.025N.
Solucién valorada de biocromato de poiasio, 0.025 Ne Kl biyoda
to se puede substituir por K,Cr 2 07. Una solucién, equivalen
te sl tiosulfato de sodio 0,025 N contiene 1,226 g/l de K,Cr,07
Séquese previamente a 103°C por 2 horase La solucién se debe -
preparar en un matraz aforado.

TIIULACION

El bicromato de potasio es reducido por el yoduro de

potasio en solucidn écida seglin la ecuacién
ey
K2Cr207 + O6KI + 14HC1 8KC1 + 2Cr 013 + 7 H20
Este método, aunque ea cémodo, presenta ciertos incon-
venientess la solucidén de sal crdémica es verde y este color -
impide, cuando no se tiene alguna practica, ver con facilidad -

el final de la reaccidn o sea la decoloracidn del engrudo de al

midén; por otra parte, el &cido yodhidrico formado por la accidp
del yodo y el acido clorhidrico, se oxida con facilidad por el
oxigeno del aire en presencia de salea cromicasj esa oxidacién
libersa yodo y los resultados son altos; puede evitarse por lo -
menos en partes, la oxidacién del acido yodhidrico genersndo ——

dentro del matraz una atmésfcra de 002, para lo cual basta con

agregar una pequeiia cantidad de bicarbonato de sodioe. kn un ma~
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traz Erleumeyer de 500 ml disuelva en 100 ml de agua destilada
3g de yoduro de potasio (libre de yodato) y 2g de bicarbonato -
de sodioj cuando las sales se han disucltv agrogue, cuidsndo -
de no agitar mucho el matraz, 5-6 ml de acido clorhidrico con--
centrado y después exactemente 20 ml de la‘solucién valorada -
de K2Cr207| tape el matraz con un vidrio de reloj, deje en re-

poso en la oscuridad durante 10 minutos y titule con cl tiosul

fato 0.025 Ne

Normalidad del tiosulfato= 20 ml de K.Cr,.0, Xx 0,025N
ml gastudos de viosulfato

Reactivo especial de solucidén de fluoruro de potasio
Disuelva 40g de KF.QHQO en agua destilada y diluya a
100 m1 (el fluoruro de potasio se agrega con el fin de evitar -

3 cuando se encuentra en concentracio-

les interferencias de Fe®
nes superiores de 10 mg/l. ya que suministra F que se combina -

con Fe*3 para formar Fe F, escasamente ionizado).

Fe*3 &+ 3FF — > Fe Fy

Procedimiento

Para fijar el exfgeno se adicionan, a la botella de —
DBO conteniendo a la muestra, 2 ml de sulfato manganoso (MnSO4)
con una pipeta gradusda cuidando que la punta de la misma pene-

tre aproximadamente 0.5 cm en el seno del agua.
A continuacién se agregan 2 ml del reactivo denominado
aloali~yoduro-nitruro, que es una solucién de hidroxido de sodio

(Na OH); yoduro de potasio (KI) y nitruro de modio (Na N3)5 la -
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adicién se hace de la misma forma que el reactivo anterior.
Al hacer esta adicién se forma un precipitado café, i hay -
oxigeno disuelto, en caso negativo el precipitado sera blan-

coe Una vez formado el procipitado café se tapa la botella =
de DBO y se aglta vigorosamunte durante unos 30 segundos, -
despues de lo cual se deja sedimentar el precipitado. Final—-
mente se adicionan 2 ml de Acido sulfirico (32 304) concentra
do y se agita hasta la total disolucién del precipitado. Con -
eato el oxipeno disuelto queda fijudoe

Pase una alicuota de 100 ml a un matraz [rlenmeyer de 250 ml -

y titule con la solucion valorada de tlosulfato de sodio 04025N
hasta un color amarillo paja palido. Agregue 1-2 ml de almidon
y continbe .ias titulacion hasta la primera désaparicién del co-

lor azule
CALCULOS

ppm de OD= ml de tiosulfato x N x Lge x 1,000
vole de muestra (ml.)

Donde

N= Normalidad de tiosulfato

Eq= peso equivalente de oxigeno

Correcoidén por la adicidén de reactivos

Reactivos agregados= 4 ml (2 ml de sulfato manganos + 2 ml de -

dlcali-yoduro - nitruro) em 300 ml de muestra original

51 se pipetean 100 ml de muesira

300 __ = 100 § x = 98.7 ml
(300-4) X

426000



Sustituyendo y rectificando el volumen de muestras

ppm de OD= ml de tiosulfato x 0.025 N x 8 x 1,000
98,7

Factor cte. = 0.025 N x 8 x 1,000 = 2,03
98T

ppm de OD= ml de tiosulfato x 2,03

DETLRMINACION DE LA DEMANDA BIOQUIMICA
DE OXIGENO '
EQUIPO

Incubadora (General Electrice- Precisién Scientific. Modelo
805. Ambito de 5-50°C No. de catdlogo 31313 de
Curtin) °

Refrigerador
Estufa a 120°C
Balanza analitica
Potencidmetro

Compresora de Aire

Mechero Bunsen

Desecadores

Frasco de 20 litros

Frascos claros de color émbar de 2,000 ml (para reactivos)

Botellas de plastico de 1,000 ml con boca angosta (pars -

recoleccién de muestras).

Frascos de 300 ml easpeciales para DBO (min;mo 3 para cada -

muestra)
Bureta graduada de 50 ml

Soportes metalicos

Pinzas para bureta
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Pipetas volumétricas de 100 ml de punta alargada

" " 50 " "
" " 2 5 " ]
n ] 3 " "
n " 2 " "

Pipotas seroldgicas de 10 ml de punta alargada
L] " 5 " | L]

Probetas graduadas de 2,000 ml
" " 1,000 ml

Probetas graduadas de 100 ml

Matraces Erlenmeyer de 2,000 ml

" " 500 ml
" " 250 ml
" " 125 ml

Vasos de precipitado Pyrex de 1,000 ml

" " " 600 ml
" " " 400 ml
" " " 250 ml
" " " 100 ml
" " " 50 ml

Mgtraces aforados de 1,000 ml

" " 500 ml
" " 250 ml
" " 100 ml
" " 50 ml
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Varilla de vidrio de 0«6 cm de diimofro
Tubo de vidrio de 0.6 cm de didmetfo
Tubo de hule de 0«6 cm de diametro
Pinzes Mohr

Frascos gotero de 30 ml

Agitador de tipo de émbolo (varilla de vidrio y disco de hule con
perforaciones, de didmetro un poco menor del de las probetas uti-
lizados para las diluciones).

Pera de succidne

REACTIVOS

a) Agua destiladas

El agua que se use para la preparacidén de las soluciones y para el
agua de dilucidén debe ser de la mas alta calidad, destilada en al—
ambiques de cristal o con refrigerantes de estafioj debe contener -
menos de 0.01 mg/1 de cu*tt y debe estar exents de cloro, cloraminas,
aicalinidad caustica, sustancias orgénicas o acidose

b) Solucidn amortiguadora de fosfato.
Disuelva 8e.5h de KH2PO4, 21l.75¢ de KQHPO4, 33.4g de NaQHPO4.7H20 -

¥ leTg de NH4CI en uwnos 500 ml de agua destilada y diluya a 1 1i—

troe. B1 pH de esta solucidn amortiguadora debe ser Te.2, sin ajuste

alguno. 51 el agua de dilucién se conserva en el incubador, la so-
lucién smortiguadora se agrega justamente antes de usar el agua de-
dilucion.
@) Solucidén de sulfato de magnesio

Disuelva 22.5¢ de MgSO4o7H2O en agus destilada y diluya a 1 litro.
d) Solucién de cloruro de calcio

Disuelva 2T.5G de CbCl2 anhidrqo en agua destilada y dilwye a 1 -

litroe
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e) Solucidn de cloruro férrico

bisuelva 0.25g de FeCl3l6H20 en agua destilada y diluya a 1
litro.

f) Soluciones de Acldos o aloalis, INs
Para la neutralizacién de las mucstiras de desechos que sean

causticas o acidose.
g) Soluciones de sulfito de sodio, 04025 Nj
Disuelva 1l«575g de N32303 en 1,000 ml de agua destilada. lksta

8olucién no es estable y debe prepararse diariamente.

METODO DE DILUCION

Este método se basa en el concepto fundamental de que la velocidad

de la degradacidn bioquimica orgénica es directamente proporcional
& la cantidad de material no oxidadg.

(1) Sin indculo

(141) Aircese el agua destilada hasta que se sature con oxigeno =

disuelto.
Agréguense los nutrientes al agua airoada y continiese la aeracidn.
Estimese la dilucidn necesaria pars producir un consumo de oxigeno -
entre 2 y 6 mg/l después de 5 dies de incubacidén. Las diluciones re

comendables son las siguientess

DBO5 en mg/1

(

estimada) .
Tipo de desecho Porciento de dilucidn
Degecho industrial
concentrado 500-5,000 Oel - 1.0
Aguas residuales
domésticas : 100 - 500 1.0 - 5.0

Lfluentes tratados 20 - 100 560 - 25
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Aguas superficiales
contaminadas 5 = 20 25 - 100

Utilizando como guia el valor estimado de la DB0O, se calculan
las diluciones apropiadas para obtener el abatimiento deseado del

contenido de ox{geno.

La disminucidén en un émbito de 40 - 607 del 0D inicial, dara los

resultados mas confiables. Las diliciones que muestran un OD resi-
dual ousndo menos de 1 mg/l y un consumo ouando menos de 2 mg/l
8e pueden considerar las mas seguras.

Adiocione cuidadosamente el agua de dilucién a una probeta graduada
de 1,000 a 2,000 ml de capacidad, llénese la probeta hasta la mitad
procurando no hacer burbujas para eviiar la entrada de aire. Agré-
guese cuidadosamente la cantidad de muestra para hacer las dilucidn
deseada y dilliyase al nivel apropiado con el agua de dilucidn.

Mezcle bien, con un agitador de tipo de émbolo, avitando tambien la
entrada de aire.Vierta la dilucidn mezoclada por lo menos en 2 frascos

de DBO, procurando que el liquido se derrsme, tape herméticamente
evitando las burbujas de aire, incube por lo menos un f:aaco Y en el
otro, 0 en los otros , determine el 0D inicial de la mezclas
Prepirense diliciones sucesivas de concentracidén mis baja de la mis-

ma manerss
Si el agua residusl representa el 1% del volumen total, y se sabe
que el OD de la muestra es practicamente cero, el calculo se debe

dasar en el 0D del agua de dilucidn,.
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(1+2) La téonicu de dilucién se pucde sumplificar bastante cuan-
do se miden directamente en frascos de capacidad conocida,
cantidades apropiadas de la muestira, usando una pipeta vo-

lumétrica de punta alargada y el frasco se llens con el
agua de dilucidén justamente para que el tapén pueda colo-
carse sin dejar burbujas de aire.

(1+3) Incubaciéne
Incube el testigo del sgua de dilucidén y las muestras di-
lufdas por 5 dfas a 20 C en oscuridad absoluta. Selle hi-
draulicamente los frascos de DBO invirtiéndoios en una

charola con agua en la incubadore o use un sello hidréuli-
co en la parte superior del cuello del frasco especial de

DBO.

FORMULAs

DBO; mg/1 = (DIOD mg/1 - OD mg/l al 5%, dfa)
% de dilucidn expresado en decimales.
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DETERMINACION DE LA DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO

{METODO DEL DICROMATO DE POTASIO)

a).= Prinoipio.

Se han propuesto varias sustancias para la determinacién de la
demanda quimica de oxigeno, pero se ha encontrado que el dicromato de potasio
o8 ol mds préotico de todos, ya que es un oxidante potente en ooln&ionol fuer’
temente £cidas; es capaz de oxidar una amplia variedad de sustancias orgdni=- |
cas casi completamente a diéxido de carbono y agua. Ademés, es un compuesto =
relativamente barato y puede ser obtenido en un elevado estado de pureza., =--
Este método se base en que muchos tipos de materia orgénica son destruidos --
por una mezola de dcidos crémico y sulfirico en ebullicién. Consiste en some=-
ter una muestra a roflujd. conteniendo materia orgdnica, con dcido sulfdrico-
en ebullicién. Consiste en someter una muestra a reflujo, conteniendo materis

orgénica, con dcido sulfdrico y dicromato de potasio (KZCr207) valorado. Du~==

rante el perfodo de reflujo, la materia oxidable reduce una cantidad equiva--
lente de KoCr207; el remanente es valorado con una solucién de sulfato ferro-

so amoniacal de concentraclién conocida. La cantidad de KZCrZO reducido (canti

7
dad de KzCr207 agregado menos cantidadde K20r207 restante) es una medida de -
la cantided de materia orgdnica oxidada.

El ion ferroso es un agente reductor excelente para el diocromato de¢ -
potasio. Sus soiuciones se preparan mejor con sultato ferroso amoniacal, el =
cual se obtiene en forma pura y estable. En solucién, sin embargo, como casi=
todas las soluciones de agentes reductores, es lentamente oxldado por el oxi-
geno del aire, por eso se requiere que se valore cada ver que se use, ésto se
hace con solncién de dicromato de potasio de concentracién conocida. La reac-
“0ién entre el sulfato ferroso amoniacal y el dicromato de potasio se repre--

senta como sigue,

6re’" + Cra09 =+ " , 6re* 3+ 20t 4 7HZ0
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Como on e1 caso de 1a oxidacién bioldgica, no todos los compuestos
son oxidados por este método quimico. Algunos compuestos son oxidados com-
pletamente, sin dificultad, como, agdoares, cadenss alifdticas ramificadas
y enillos benoéniocos sustitufdos. Otros compuestos no son oxidados por este
método, entre los principales se encuentran; benceno, tolueno y piridina.
Alpunos o;mpuostoa son parcialmente oxidados, pero se puede aumentar la ==

eficiencia de la oxidacién mediante la adicién de sulfato de plata ocomo oa

talizador a la solucién de reflujo, dichos compuestos son por ejemplo; ca-

denas de fcidos lineales, alcoholes y aminodoidoa, No ﬁﬂy ventaja en usar-

el catalirador en presencis de hi-drocarhuros aromdticos.,

Generalmente se podria esperar que la DBO dltima de un agua residual se -

eproximara a la DQO, pero hay muchos factores que desmienten este informa-

oién,

Incluyendoy

1) Muchos compuestos orgdnicos que son oxidables por el dioromato de
potasio no son oxidables bioquimicamente.

2) Clertas sustancias inorgdnicas como hierro ferrosoc, sulfuros, sulfitos,
tiosulfatos y nitritos son oxidadas por el dicromato, oreando una DQO =
inorgénica, la oual interfiere cuando se estima el contenido orgénico -
de un agua residual,

3) Los resultados de DBOpueden estar afectados por la carencia de un inéou
lo sclimatado dando resultados enrréneamente bajos. Los resultados de =
M0 son independientes de esta variable.

“)e= Clertos iones inorgdnicos reducidos pueden ser oxidados en las condi--
ciones de la prueba de DQ0O y, por consigulente, ocasionar resultados -
erréneamente altos. Los cloruros cnusan.ol problema més seria, debido-
a su concentracién relativamente grande en la mayoria de las aguas re-
siduales;

6017 +  Crp0p T + thE' —0y M1, 4 et 4 78,0

Afortunadamente, este interferencia se puede eliminar por la adicién de sul
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fato merefirico a la muestra antes de la udicidn de los otros reac—
tivos. El ion mercirico se combina con el ion ocloruro para formar

cloruro mercirico escasamente ionigado 3

™ + 2200t —— HgCl,

Si se agrega una cantidad insuficiente de sulfato mercdrioo,HgSO4,

el exceso de cloruros precipitard el cataligzador como sigues

agt + Cl- — AagCl

Como la presencia del cataligzador de plaia es esencial para la
oxidaoién de los compuestos anteriormente citados, se pueden es-—
perar resultados errdéncamente bajos de DQO.

Los nitritos se oxldan a nitratos y su interferencia se puede
eliminar por la adicidn de acido sulfamico a la solucidén de di-
cromato de poiasioe Sin embargo, raras veces se presentan canti-
dades significabivas en aguas residuales o en aguss naturales.
¢) e~ Equipos

1) Matraces lirlenmeyer de 500 ml con cuello esmeriladode 24/40
2) Refrigerantie Friedrich .
3) Tubo de hule de 0.6 cm de diametro.

4) Parrillas con soportes o s llecheros Bunsen, soportes meté~
licos, tripie, tela de alambre con asbesto.

5) Pinzﬁs para soporte con abrazaderase.

6) Pinzas para buretas.

7) Matraces aforados de 1000, de 500 y de 100 ml.

8) Bureta graduada de 50 ml.

9) Matraces Lrlenmeyer de 500 mle

10) Probeta graduada de 100 ml,
11) Pipetas volumétricas de 20, 10 y 5 ml.
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12)
13)
14)

15)

Pipetay seroldégices de 10, 5 y 1 mle
Codos de vidrio de 90° con 0.6 de diémetros
Tés de vidrio.

IFrascos golerua.

d) e~ Reactivos.

1)

2)

3)

Solucion de 0.25 N de dicromato de potasios disuelva 12.26g
de K2Cr207 s de calidad patrdén primero, previamente secado

J_03o C por dos horas, en agua destilada y diluya a 1000 ml.
Para oliminar la interferencia de nitritos se puede agregar

fcido sulfamico en cantidad de 10 mg por cada mg de nitrdé-

geno de nitritos en el mabraz de reflujo, a la solucidén de

dicromate.

Acido sulfurico concentrado s contenliendo 22 g de A32804

por frasco de 4082.3 g ( se requieren 1 6 2 dfas para su
dilucidn,

Solucién 0,10 N de sulfato ferroso amoniacal s disuelva
39 g de FB(NH4)2(SO4)2.6H2O en agua desiilada. Agregue

20 ml de H concentrado, enfrie y diluya a 100 ml,

550,

Esta solucidén se debe valorar con la solucién de K

2070

1
el dia que Be vaya a usare
Valoracidns

Diluya 10 ml de la soluecidén a 0.25 N de K,.Cr.0., a unos

22717
100 mle Agregue 30 ml de H2804 concentrado y deje enfrian

Valore con el sulfato ferroso amoniacal, usando 2 6 3 go-

tas del indicador de ferroin.
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Normalidad <= ml de .kbgrzoz x 0,25

b)

5)
6)
?7)
e)

"l de Fe(NH;) 5 (50,),
Indicador de ferrofn; disuelva 1,485 g de 1,10-fenantrolina
monohidratada, junto con 0.695 g de FeS0y,«7H,0 en agua des-
tilada y diluya 2 100 ml. Esta solucién se puede adquirir ys
preparada.
Sulfato de plata en polvo,
Sulfato mercdrico en oristales, grado anal{tico.
Acido sulfémico.

Procedimiento.

1).- Coloque 0.4 g de HgSOy, el cual puede medirse convenientemente

con una ouchara No. 638 de Hach Company o igual, en un matraz de rg
flujo. Agregue 20.0 ml de muestra, o una alfcuota dilufda a 20.0 ml
con agua destilada y mezocle. Luego agregue 10.0 ml de dioromato de po
tasio y varios trocitos de piedra pémesz o perlas de vidrio, los cua--
les han sido cnlentad@a previamente a 600° C por 1 hora. Conecte el -
matrag al condensacdor. Lentamente agregue 30 ml de H,S0, concentrado
que contiene Agzsou. a través del condensador, mezclando cuidadosa--
mente mientras se agrega el dcido. Mezcle perfectamente antes de --
aplicar el calor; si no ee hace ésto, hay cdentamientos locales en =
el fondo del matras y la ruestra puede ser expulsada del condensador.
El uso de 0.4g es suficiente para formar un complejo con 40 mg, de --
fon loruro 6 2 g/1 cuando se usan 20 ml de muestra. Si hay mfs cloru
ros se debe agregar més HgSO, para mantener una proporeién HgSOy; Cl~
de 104|811 se desarrolla un ligero precipitado no afecta a la determi-
nacién,

Lleve a reflujo POT2 horas ( el aparato debe tenerse ya listo con las

conexiones de agua corriente). Un perfodo més corto de reflujo puede =

ser usado para desechos particulares si se encuentra que da la médxima-
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2)

Muestra en
ml

10
20
30
Lo
50

nl

DQO. Enfrie y lave el condensador con agua destilada, (Es recomen~
dable usar una pipota de plistico).

Diluya la mescla a 150 ml aproximadamente con agua destilada, enfrie
a la temperatura ambiente y valore el exceso de dicromato con la so~
lucién 0.1 N de sulfato ferroso amoniacal usando ferroin como indica
dor, Use generalmente 2-3 gotas (0.10-0,15 ml) del indicador.

Aunque la cantidad de ferroin no es oritica, no debe variar en las -
muestras sigulentes, El cambio de color es claro, el cual va del azul
verdoso al café rojizo y debe tomarse como punto final aunque el odor
azul verdoso vuelva a aparecer. Lleve a reflujo un testigo con 20,0 -
ml de agua destilada en lugar de la muestra, junto con la misma canti
dad de los reactivos, culdando que la ebullicién emplece al mismo =~=

tiempo que en la muestra.

Procedimiento alternativo para otras cantidades de ruestra. En situs-
clones particulares, una cantidad de muestra en el &mbito de 10.0 a -
50.0 ml puede ser usada con tal que los voldmenes, pesos y normalida-
des para los otros reactivos, estén en proporcién.
los ejemplos tiplcos estédn dados en ia siguiénte tabla,
Dioromate H,S0;, cono. HgS0y, Normalidad del Voldmen final
0.25 N en  con Ag,SOen en g Fe&ﬂﬁyj 2 (801,)2 antes de la -
ml titulacién en
ml,.
0 15 0.2 0.05 70
0 30 0.4 0.10 140
15.0 Ls 0.6 0.15 210
20,0 60 0.8 0.20 280
25.0 75 1.0 0.25 350

ios resultados serdn satisfactorios si se mantienen estas proporoio--

nes.

£).- Cédleulo,

6
mg/1de DQO = (a-b) c x meg x 10° _  (a-b) e x 8000
ml de muestra = ml do muestra
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Donde:
DQ0 = Demanda quimica de oxigeno al dicromato.

a = ml de Fe(NHA')Q(804)2 usados para ol testigoe
b =ml de Fb(NHa)2(304)2 usados para la muestrae
0 = normalidad del FB(NH4)2(SO4)2 .

meq = miliequivalente del oxigeno.

DETERMINACION DEL NITROGENO TOTAL

NITROGENO AMONIACAL.

a) [ Equipo °
1) Aparato de destilacidn ( matraz pyrex de 800 — 2000 ml de
capacidad adherido a un condensador vertical, arreglado de

tal manera que la punta de salida estévaumergida en una
solucidn acidae

2) Potencidmetro, equipado con un electrodo de pH altoe

3) Probeta graduade de 100 ml .

4) Matraces erlenmeyer de 100 ml.
5) Tapones de caucho para los matraces erlenmeyer e
6) Pipetas graduadas de 10 ml.
7) Matraces volumétricos de 1,000 mle
b) e= Reactivoss
| 1) Aguas bidestilada exenta de amonfaco.
\Se puede hacer por destilacidén o por intercambio idénico.
2) Solucidén amortigusdora de fosfatos de pH T.4
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Disuelva 14.3 g do fosfato monopoldsico y 688 g de fosfato dipo-
téasico y diluya a 1 litro con agua exentia de amoniacoe

3) Solucién patrén de emonio.
Disuelva 3.82 g de NH,Cl anhidro, secado a 100° ¢ s €N agusa exen~

4
ta de amoniaco y diluys a 1,000ml j§ 1.0 ml = 1.0 mg de N, que a

su vez es equivalente a 1.22 mg de amoniaco.

4) Solicién normal de amonioe

Diluya 10 ml de la solucién patron de Nﬂucl a 1,000 ml con agua
exenta de amonfmcoy 1,0 ml = 10.04z de Ny, y a 12.2 Mg de NH3 .

5) Hidréxido de sodio 1 N
Disuelva 40 g de-NaOH en agua exenta de_amoniaco y diluyya a 1 litro.
6) Acido sulfirico 1 N .
Agregue cuidadosamente 28 ml de H2804 concentrado a 500 ml de agua
exenta de amoniaco y diluya a 1 litro.
7) Indicador mixtoe
Se megzcan 2 volumenes de rojo de metilo al 0e2 por 100 en alcohol

al 95 por 100 con 1 volumen de azul de metileno al 0.2 por 100 en
alcohol Y5 por 100.

8) Solucién de dcido bdrico, con indicador.
Se disuelven 20 g de Acido bdrico en agua, se agregan 10 ml del
indicador mixto y se diliye a 1 litro con agua exenta de amoniacoe

0)e= Procedimiento para determinar N amoniacals

o1) Preparacién de la muestrae

Use una muestra de 500ml o una alicuota diluida a 500ml

56 XXX ]



.3)

con agua exenta de amoniacos Cuando el contenido de nitrd;e
no amoniscal menor de 100.mp/l o se hace una deternminecién
de nitrégeno organico, deapués de la determinacidn de emo—
nincoy, use un volumen de muostra de 1 000 mls Remuova @l =-
elorc residunl de la mucstra por la edicidén de un egento de
elorador equivalente al cloro residusls 81 es nocesario, neu
tralice 1la muostra a un pH aproximado de 7 con écido o base-
dilufdos (use un potencidémetro) Agre; ue 10 ml de la solucién
amortiguadora de fosfatos, Para muchas muosiras de agua este
volumen es suficionte para mantoner un pH de 7.4‘~ 0e2 duran
te la dentilacidne Para muestras que mantienen més de 250 mg
de Cs'bn la muostra y ajuste el pH a Ty4 con acido o basa.
Lfectie los pasos siguientes sin nin una demora intermedia.
Preparscién del equipo.

In un matras de capacidad apropliada agregue 500 de agua dose
tilada, 10 ml de solucidn amortigundara de fosfatos y unas =
cuantas perlas de vidrio o trocitos para ebullicidény limpie-
con vapor todo el aparato de destilacién hasta quo el destie

lado no mucstre irazas de amoniaco.

Destilacidne

Para reducir la contaminacidn, pasa vapor por el aparato ene
tou de que se empleco la destilacidn de la muestras. Vacie el
matraz de dostilacidn, teniendo cuidado de dejer las perlas

de vidrioe Vierta la mucstra declorada, neutralizada y amon;
tigundas Destile a una velocldad de 6-10 ml/minutoy con la -
punta dol tubo de sslida sunergida en el absorbente y colectan
do el destllado en un matrasz Erlenmeyer de 500 ml que contiene
50 ml del absorbente de &cido sulfirico o de Acido bdrico, use
inorementos sdicionales de 50 ml de dcido por cada mg de nitrd
geno smoniacal dostiladoe. Colecte por lo menos 300 ml del des
tilados Quite ei Jdestilado colectado, evitando el ocontacto con
el tubo de malida y continie la destilacidén 1 o 2 minutos més
para limpiar el condensador y el tubo de salida. Diluya a 500
ml con agua exonta de amoninco,
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o4)

«5)

(1).-

Titulacion
Se titula el amoniaco con HQSO4 0.02N, hasta el vire del indi-
cador de un color espliego palido.

Calculoa

mg/l de N amoniacal= ml de acido 0.02N consumido x 0e28 x 1 000
ml de muesira

- Nitrégemo Organico -

Método Kjeldahl
Principio.
El nitrdgeno total Kjeldahl incluye la determinacién de nitrégeno

amoniacal y organico, pero no incluye el de nitritos y nitratos.
El método es el miswo que se usa para la determinacidén de nitré-
goeno organico con excepcidn del paso de la rewocidén del niirdgemo
amoniacal (el cual se excluye)e

El nitrogeno organico incluye el nitrégeno de los aminodécidos, —
amimas, amida, imidas y nitroderivados. En los aguas residuales -
domésticas esta en forma de proteinas o de sus productos de degra

daciéni polipéptidos y aminiacidos, muchos de los compuestos orgd
nicos que contienen nitrégeno se derivan del amoniaco, y de la —-
destruccidén de la materias organica por oxidaciodn.

Los cambios que sufro la material al destruirse en ¢l proceso del

analisis son §

(1el)e— Se expulss el sgus para dejar que el dcido sulfirico con-

centrado ataque la materia.

(1e2) e~ En ol momento que empleza la digestidén se forma gran can~
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tidad de humos blancos pertenecientes a la ebullicién del acido
an;fﬁrioo; |
(1e3) e~ Al deshidratar el écido sulfurico la materia_orgénica la
mezcla se vuelve negrae

(1e4)e- Al oxidarse el carbén se forman burbujas extremedamente -
pequeiias debido a la liberacidén de CO, Y SO,e
(1e5)e= La destruccidén es completa cusndo la solucién es incolorae

(1e6) o= La digestién se debe continuar por lo menos durante 20 mi-

nutos después de que se clasifiquen las muestras para asegurar la
destruccidén completa de la materia organicae

(2) «=Interferencias.
En presencia de gran cantidad de materis libre de nitrdgeno, és -
necesario agregar 50 ml adicionales de la megcla sulfirico sulfato
mercir ico-sulfato potasico, por cada gramo de material sdlido en =
la muestrae.

(3)e~ Equipo

(3¢1)e= Aperato de digestidn

Bsta provista de un succionador para remover el vapor de agua y hu-
mos de tridxido de azufre o en su defecto una campanae

Los matraces Kjeldahl de 800 ml producen loa mejores-resultados.

La digestién se debe efectuar con un instrumento de calentamiento
adaptado de tal forma que en 5 minutos haga hervir agitadamente -

250 ml de sgua destilada, partiendo de una temperatura inicial de

(o] . P
25°C. Un aparato con estas condiciones alcanzard un Ambito de tem-
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peratura de 344-371 oC que es lu descada para una digestion efec-

tiva.

(342)s= Aparato de deatilacidén.- Consta de un matraz Kjeldahl,
una trampa eficiente y un condensador vertical. Las conexiones -
entre estas unidades pueden hacerse con tubos de hule. Aunque el
aparato de destilacién calentado con gas puede ser usado, las —
unidadeﬁ ealentadas eléctricamente a menudo ofrecen una operacidn
mas Quave Yy de menos sacudidas. Todo el aparato debe limpiarse ——
con vapor de agua antes de usarsej ésto se logra destilando 500 -

ml de agua exenta de amonfaco.

(3¢3).-Se requiere equipo colorimétrico, cualquiera de los siguientess -
(3¢3¢1)+~ Bspectrofotémetro, para usarse a 400 425 mu, provistos
de una trayectoria de luz de 1 cme O MEYOT.

(34342) o= Fotdmetro de filtro provisto de una irayectoria de lug
de 1 cm o mayor y equipado con un filtro violeta que tenga su —-
transmitancie maxima de 400 a 425 mu.

(3¢4) o= Tubos Nessler, pareados, de 50 ml, de forma altae

(4) «— Reactivos.
Ademés de varios de los empleados para determinar nitrdégeno, son

necesarios los siguientes:

(4¢1) - Reactivo de digestidn.

Disuelva 134 g. de sulfato de potasio, en 650 ml de agua destila~
da exenta de amoniaco y 200 ml de acido sulfirico concentrados ——

Agrogue, con agitacidn, una solucidn preparada por disolucidén de

60ee**



2 g de 6xido de mercfirico rojo, en 25 ml de acido sulflrico

6N, _

Diluya la solucidn cowbinada a un litro. Guarde esta solucidén a
una temperatura arriba de l4°C para evitar le cristalizaciodn.
(442)e- Indicador de fenolftaleina.

Puede usarse ya sea la solucidén acuosa o la alcohdlicae
(4+241) e~ Disuelva 5 g de fenolftalefna disédica en agua desti-
lada exenta de amoniaco y diluya a un litro. Agregue hidrdéxido -
de sodio 0.02 N gota a gota hasta que sparezca un color rosa te-

nue e
(4.242) e~ DiBuelva 5 g de fenoltaleina en 500 ml de alcohol eti-
lico al 95% o alcohol isopropilico y agregue 500 ml de agua des—-—

tilada exenta de amonfacoe. Luego agregue NaOH 0.02 N gota a gota -
hasta que aparezca un color rosa tenue.

(4¢3) o= Hidréxido de sodio ~ tiosulfato de sodio.

Disuelva 500 g de NaOH y 25g de N&2320305H20 en agua destilada —-

exenta de amonfiaco y diluya a i litro.

(4¢4) .~ Indicador mezclado.

Disuelva 200 mg de rojo de metilo en 100 ml. de alcohol etflico al
95% o isopropilico. Disuelva 100 mg. de azul de metileno en 50 ml.

de alchohol etilico de 95% o isopropilico. Combine las dos solucio-
nes. Preparese mensualmente.
(445) o= Solucidén indicador de acido béricoe

Disuelva 20 g de H3B03 en agua destilada exenta de amonfaco, agre——

gue 10 ml del indicador mezclado y diluya a litro. Prepara mepaual--

mentee
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(446) = Acido sulflirico 0402 Ne

Prepara soluciones patrén aproximadamente Osl N por dilucién a
2.8 ml de acido sulfdrico concentrado a 1 litro. Diluya 200 ml
de la solucidén patrdén 0.1 N a 1 litro con ggua destilado exen—
ta de CO,e Valorice el acido con uns solucién de carbonato de -
sodio 0.02 N, la cual hs sido preparada por disolucidén de 1.06g
de Na,COy anhidro (grado primario estandar) previamoente secado -
a 140°C y diluyendo a wn 1itro con agua destilada exenta de CO,e

Para mayor exactitud, incorpore el carbonato de sodio en la solu

cidn indicadora de Acido bdérico pera reproducir las condiciones-
de titulacibén de la muestra. Una solucidén exactamente 0.02N de -
adcido sulfirico es equivalente a 200s4g de N por 1.00 ml.

(5) e~ Procedimiento para N Organico.

(5¢1) o= Seleccién del volumen de muestra.
Coloque una alicuota de la muestra en un matraz Kjeldahl
de 800 ml. El volumen de la muestra se puede estimar en la gi-—-

guiente tablas

Nitérgeno organico en la Tamaiio de la muestra
mueatra, mg/l en ml
0-1 500
1-10 250
10-20 100
20-50 50
50-100 25
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Si es necesario, diluya la muestra a 300 ml y neutralicela a pH

de -700

(5¢2) = Bliminocién del amoniacoe

Agregue 25 ml de la solucién amortiguadora de fosfatos y unas -

cuantas perlas de vidrio y lleve a ebullicidén 300 mle Si se de——

sea, destile osta fraccidén y determine el nitrdgeno amoniacale =
Alternétivamente, 8i el wmoniaco ha sido determinado por el métg
do de destilacidén, use el residuo en el matraz de destilacidén —
para la determinacién de nitrogeno organico.

(5¢3).e- Digestidne

Enfrie y agregue cui&adosamente 50 ml del reactivo de digestidn

o sustituya por 10 ml de H2804 concentrado, con 6.7 g de KQSO4 Yy

1.5 mi de la solucién de sulfato mercirico. Si existe gran canti
dad de materia exenta de nitrdogeno, agregue 50 ml adicionales del
roactivo de digestidén por cada gramo de material sdélido en la -

muestra. Después de mezclar, caliente en una campana o con equi-

po do extraccién adecuado hasta que lou humos de 303 desaparez—
cane Continde la ebullicion fuerte, hasta que la soluciown éu cla
rifique (viene a ser incolora o de un calor paje palido)e Luego
digiera 30 minutos mas, Deje que el matraz y el contenido se en-
frien diluya a 300 ml con agua exenta de amoniaco, agregue 0.5
ml del indicador de fenolftaleina y mezcle. Inclinc el matraz -
y agregue, cuidadosamcnte, suficiente (aproximadamente 50 ml por

cada 50 ml del reactivo de digestidn usado) reactivo de hidréxi-
do=tiosulfato para formar una capa alcalina en fondo del matraz.
Conecte el matraz sl aparato dc destilacidn y agitelo paras asegu

63....



rar un mezclado complete. Agregue mas hidréxido-tiosulfato de -
la manora antes dicha, si el color rojo de fenolftalefna deju de

aparecer en esta otapae
(5e4) e~ Dostilacidne

Destile y colecte 200 ml del destilado que se encuentra bajo la

suporficie de 50 ml de solucidén de dcido bérico. Use solucién -
natural de dcido bérico cuando el amoniaco se determine por neus
lerizacidén y solucidn indicadora de édcido bdérico para una deter—

minacién volumétrica. Suuerja la punta del condensador abajo del

nivel de la solucién de écido bérico y no permita quo la tempera

tura del condensador: se Qlove de 2900. Remusva el destilado y con
tinde la destilacién 1 6 2 minutos més pars limplar el condgnsa-

dor.

(5¢5) e— lledida final del amoniaco.

Determine ol amonfiaco por (5.51) nesslerizacién o por titulaciodn.
(5.5.1) Nesslerizaciéh.- Megzole el destilado cuidadossmente y mi-

da una porcion de 50 ml o menor. Complete la determinacién como
se describid en Nitrdgeno Amoniacale.

(5¢542) o= Titulaciéne- Titule el amonfaco en el destilsdo con dci
do sulfirico 0.02 N hasta que el indicador vire a un color lavan

da palido.

(546) = Testigos

Lleve un testigo a través de todos loa pasos del éroaedimivnto N4
aplique la correccidén necesaria a los resultados,

(6) o= Titulacidn final. CALCULOS

mg/1l de N organico= (D-B) x 280
m ¢ muesira
donde: D= ml de Mg A gastados por la muestra

E= ml de H2804 gastados por el testigoe
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Qe= Se enfria en disecador por 30 minutos y se pesae
CALCULOS s
mg/l de aceites y grasas=mge brutos de aumento - mge de residuo del -

disolvente x 1000
ml de muestra

DETLSRMINACION DE CLORUROS

METODO
La concentracién de cloruros puede ser determinada por métodos ~

volumétricos o potenciométricose. Este filtimo se utiliza cuando el color
de las muestras interfiere en la observacidn precisa del vire en la va-

loracidne
a) e~ Método de Mohr.

En una solucidn neutra o ligeramente alcalina, se puede usar
el cromato depotasio para indicar el vire en la valoracidén -
de cloruros con nitrato de plata. Se preeipita cuantitativa =
mente el cloruro con nitrato de platae. Se precipita cuantita~
tivamente el cloruro de plata antes de que se forme el croma-

to de plata rojo.
+ -
Ag 4+ C1 —> agCl (precipitado blanco)

Cuando la concentracién de iones cloruros tiende a agotarse,
el oxceso de iones plata empieza a combinarse con el ion -
cromato del indicador, hasta el punto en que es sobrepasado -

el valor de su producto de solubilidad forméndose asi el pre--
cipitado amarillo rojozo.

+
2 Ag + Cr04"—+ Agy, Cr04 (precipitado ggz?rillo ro ji-
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El pH de la wuestra al llevar a cabo la valoracidn, deberd es-
tar comprendido en un dmbito de 7 & 8, debido a que los iones -
Ag* + se precipiten como AgOH si el pH es alto, por el contra—

rio si el pH es bajo se tieone que el ion CrQ,= (cromato) se con

vierte a Cr207 = (dicromato)

b)e~ Intorferencias
No interfieren las substancias que comfinmente se encuentran en
aguas potables. Los bromuros, yoduros y cianuros se registran -
en concentraclones equivalentes al cloruro. Interfieren 108 =
iones sulfato, tiosulfato y sulfito; sin embargo, el sulfito se
puede eliminar por tratamiento con peréxido en una solucidén neu~-

tra, mientras que el sulfuro y el tiosulfato se pueden eliminar -
por tratamiento con perdxido de hidrégeno en solucidén alcalinae =
En exceso de 25 mg/l el ortofosfato interfiere por su precipita—-

cién como fosfato de plata. En exceso de 10 mg/l el hierro inter-
fiere enmas¢arando el vire.

6) e~ Reactivos
(1) Agua exenta de cloruross Si es necesario, se eliminan les -

impuregzas por medio de una redestilacidn o por intercambio idnico

(2) Indicador de eromato de potasios Se disuelven 50g. de K20r04
en un poco de agua destilada. Se agrega solucién de nitrato de =

plata hasta que se forma un precipitado rojo definido. Se deja -
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DETEAMINACION DI FOSFATOS IOTALES

(1) - PRINCIPIO.

El fésforo total contenido en una wuestrs, incluye todos los -
foafatos condensados y ortofosfatos solubles e insolubles, = =
asi como también las especies organicas e inorganicss, pars se-
parar los fosfatos que se encuentran combinados con materia or-
ganica se aplica el método de digestién al persulfato por ser -
el que da la mejor recuperacién de fésforo.

Siguiendo a la digestién el ortofosfato liberado es determinado
por el método colorimetrico elegidoe

(2) - INTERFERENCIAS.
Estas son lasi/mismas que para el método del cloruro estanosoe -
Debe tenerse en cuenta que la muestra debe analizarse después -

de su recoleccidén tan pronto sea posible, yé gue POT reposo O =
| calentamiento, los polifosfatos decrecen én forma significativa.
Puede hsber errores en los valores totalea de fosfatos y poli--
foufatos de Oul = 0.2 mg/Pdi debido a la pequeila cantidad de —-
foafato que se encuentra en la materia orgénica.

(3) - EQUIPO.

Autoclave y olla d¢ presidn (1.0 - 1435 kg/cmz) también puede -

usarse una parriliseléctiga con una superficie de ca;entamiento
de 30 x 30 cm.

(4) - REACTIVOS.

(441) - indicador de fenoftaleina.~ Disuelva 5 g de fenoftaleina

en 500 ml de slcohol etilico al 95% o isopropilico y agregue -——

NaOH 0,02 hasta que aparezca un color rosa tenue.
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(442) - Solucidén acido - concentradae-— Agregue culdadosamente

300 ml de H2304 concentrado a 600 ml aproximudamente de agua =~
destilada y diluya a un litro.

(443) - Solucién de Persulfato do potasio.—~ Disueclva 5 g de -

K, S, Og en 100 ml de s;ua destilada. Preparese diariamente. -

(4+4) - Solucién de hidréxidv de sodio IN.:

(5) = PROCEDIMILNTO.

Tome 100 ml de la muestrs bien mezclada o una alicuota diluida
a 100 ml con agua destilada, sgregue una gota del indicador de

fonoftaleinae Si ue desarrolla un color rojo, agreguc solucidn
acido - concentrado gots a gota, hasta que desapare;;; el colore.
Luego agregue un ml de la solucidn acido - concentrado y 15 ml
de persulfato de potasio.

Lleve a ebullicidn por lo menos 90 minutos, agregando agua des-
tilada para guarder el volumen entre 25 y 50 mle Altarnati;ameg

te, caliente por 30 minutos en una autoclave u olla de presién -

2
a 1.0 1.35 kg/om o~ Enfrie, agregue una gota de fenoftaleina y -
neutralice a un color rosa palido con al solucidén de hidrdxido -
de sodio. Lleve el volumen a 100 ml con agua destilada y determi

ne el féaforo presente por el método colorimétrico elegido.

d) Desarrollo de color con cloruro estanoso (ortofosfatos).

(1.1) - Bspectrofotémetro para usarse a 690 mu para soluciones -
acu6338 Y a 625 mu en la medicidén de los extractos de benceno —
jaobutanoe.

(1.2) o= Aspirador de seguridad.

(1s3)e= Cristaleria lavada con écido clorhidrico diluido caliente,

enjuazada con agua destiladae.
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(241) - Indicador de fenoftaleina - Preparela como se indicé -
anteriormente.

(242) = Solucién de molibdato de amonio (I) - Disuelva 25¢ de -
(NH)6 Mo6024-4H2O en 175 ml de agua destilada. Epfrie, agregue la
solucién de molibdato y diluya a un litro.

(2.3) - Solucidén acido - concentrada.- Se vierten lentamenie 300
ml de H2804 concentrado a unos 600 ml de agua destilada.

Se enfria la solucién, se agregan 4 ml de HNO3 concentrado y se
diluye a un litroe.

(2.4) = Solugién de cloruro estanos (I)e- Disuelva 2.5 g de Sn -
Cl,e2H,0 en 100 ml de glicerina, caliente a bafio ugria v agite -

con un agitador para sacelerar la disolucidn, este reactivo, ea -
estable y no requiere preservacidén ni almacenamiento especiale.
(2.5) - Solucién patrén de fosfatos.-— Disuelva 716.5 mg de fosfa
| to monopotasico anhidro KH2P04' secado en estufa a 10500, en —-
agus destilada y diluya a 1,000 mlj 1.00 ml=s 0.500 mg de POJ-.

4

(26) - Reactivos para la extiraccidn.
\'%

(2.7) -~ Disolvente benceno - isobutanol. lMezcle volumenes igua~

les de benceno y alcohol isobutilico. (precaucidén este solvente

es altamente inflamable).

(2.8) = Solucidén diluida de molibdato de amonio (II) - Disuelva

40.1 g» de ‘Nnﬁ)6 liog 024.4H20 en 500 ml aproximadamente de agua

destilada. Agregue lentamente 396 ml del reactivo de molibdato =

(I), enfrie y diluya a un litro.
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(3)

(2.9)‘- Solucidén écido sulfirico - alcohdlica,- Agregue cuidado-
samente 20 ml de Haso4 concentrado a 980 ml de alcohol metilico,
agitando continuamonte.

(2.10) - Solucién diluida de cloruro estanoso (II) - kiezcle 8 ml
del reactivo de cloruro estanos (I) con 50 ml de glicerina, cate
reactivo es estable por lo meﬁos'6 meses.

PROCEDINIENTO

Coloque 40 ml o una elicuota adecuada de mucstra en un embudo de
extraccidn graduado de 100 ml y diluya si es necesario, & 40 ml

con agua destiladae. Agregue 50,0 ml del disolvente bencenoisobu-
tanol y 15.0 ml del reactivo de molibdato (II). Tape el recipien
te enseguida y agite vigorosamente por 15 segundos exactamente.

Cualquier demora aumenta la cantidad de poliforfatos, si estan -

presentes, ly cual sera incluida en el valor de ortofosfatos.
Elimine la capa acuosa (inferior), remucva el tapén y tome 25.0
ml de la capa orgénica separada (superior), usando una pipeta y
un aspirador de scguridade Pase a un matresz volumétrico de 50 ml,
agregue 15 a 16 ml de la solucién écido sulflrico - alcohdélica =
agite, amgregue 10 gotas del reactivo de cloruro estanoso diluido
(11), sgite y diluya hasta la marca con dcido sulffirico alcohdli-

coe Mezele cuidadoseamentejy después de 10 minutos, pero antes de
30 minutos, lea conira el testigo a 625 mu. Prepare el teatigo -
llevando 40 ml de agua destilada por el mismo procedimiento que -

la muestra. Lea la concentracidén de Poi- en la curva de calibra-
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0idn preparada llevando conoclidas de fosfatos por los mismos pasos,
que las muestras.

(4) -GRAFICA ‘
Prepare una serie de tubos nessler de 100 ml agregando los

nes siguientes de la solucidn pat?én de Ki, PO4s 0.0y 0625« 050,
1,00, 2,00, 3400, 4600, 5000, 7450 y 10 mle Use una microbureta -
de 10 ml graduada en.0.0S ml para medir las cantidades antes men~
cionadas. Agregue los mismos reactivos y en las mismas cantidaﬁes
que para las muestras. Prepare un testigo con>agua destilada y’-

los mismos reativos. Lea el % de transmitancia a 625 mu de lon--

gitud de onda.

(5) —caLcuLos

mg/1 de POZ, =y do POZ grafica x 1,000

ml de muestra

DETERMINACION DEL NULERO MAS PROBABLE

DE GRUPOS cGoLIFggggg_

EQUIPO

1) = Incubadora

2) o= Autoclave

3)e= Contador de colonias

4) e~ Balanza analitica

5)e~ lMatraces Erlenmeyer de 500 ml.
6)e— Pipetas de 1 ml (Esteril)

T) o= Tubo de dilucidén (Esteril)
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8)e- Cajas de Petri (Esteril)

9) e~ Eatufa de estorilizacidén de aire caliente
PROCEDIMIINTO |

a)e— Preparacidn del medio de cultivoe
El medio propicio para ls determinacion del NIP es el medio de

KNDO AGAR el cual se prepara de la siguiente formae. Se disuele—
ven 4015 g en un litro de agua destilada y se mezcla perfecta~
mente, se pone a calentar hasta el inicio de la ebullicidn esto
se huce con el fin de fundir y disolver perfectamente el medio, -

Se deja enfriar por unos 5 minu.os y se vierte en matraces Erlen~
meyer de una capacidad apropiada para su esterilizacidén éstos se
preparan contapones colocados en su boca y encima de éstos, pa~
pel aluminio perfectamente adheridos a la boca del matraz. Los -
matraces se introducen el interior de un autoclave y se esterill
zan durente 15 minutos a 121°C.

b)e~ Vaciado del medio en las cajas Petri.

Ya teniendo nuestro medio esteril y a 45°C se vierte poco a poco
esté en el interior de nuestras cajas esteriles teniendo mucho
cuidado en no contaminar el medio ni las cajas. Esto se hace de

la siguiente manera, se toma la caja de Petri en una mano y se le-
vanta la tapa de ésta con los dedos libres e inmediatamente con
la otra mano se introducen los labios del matraz dentro de la caja
se vierte en el interior de esta un volumen aproximado de 10 ml,

e inmediatamente se clerra la caja. Fsta maonipulacién se efectua

cerca de una flama de mechero para evitar posibles contaminaciones
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Se deja enfriar y solidificar el medio durante unos 60 minutos
en el interior de las cajase. Durante este periodo es prudente
efectuar las dilusiones adecuadas para laes muestras tomadas,
tomando en cuenta el grado de contaminacién de estas.

c)e~ Siembra de placas.

Ya teniendo las placas preparadas y las dlluciones,
efectuamos la siembra vertiendo volfimenes de 1 ml, O.1 ml, se-
gﬁn seq el grado de contaminacidn de la muestra original.Esta
operacidin se realiza de la siguiente maneraj con una mano se

toma la caja de Petri y se introduce en el interior de esta una
pipeta éon el volimen de dilucidn seleccionado y se vierte en
el centro de la caja, se diatribuye‘homoggniamente la dilucién
sobre la superficie del medio ayudandonos con una espitula de
vidrio perfectamente esteril y se cierra la cajae Esta manipula-
cién se debe efectuar proxima a la flama de un machero para
evitar contaminaciones posteriorese |

d)e- Incubacidn de las diluciones.

Ta que @e tienen las placas sembradas, se introducen
en una incubadora a 35 + 5°C durante 24 + 2 horas,
e) e~ Racuento

Se debe tener como propésito que dos o més placas
produgcan un nimero de colonias semejantes o iguales para tomar—
86 en qonsideraciGn. Los resultados que se registren deben de ser
el promedio de todas las placas que se hayan sembrado con el miasmo

volumen y oon .s misma dilicién, el recuento se debe efectuar en

un equipo contador de colonias Quebec, 8i no se dispone de éste,
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8e puede efectuar el recuento con una lente que prororcione un
aumento de 1.5 del diametro de la colonia.

Se cuentan como colonias coliformes todas aquollas colonias

obsouras que tengan un lustre metdlico en su superficie.
0 Y

f) e~ Calculose

Colonias coliformes/100 ml = N° de colonias coliformes contadas x 100
ml de muestira '
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Las muestras de agua por analizar fueron tomadas de los lugares
mas importantes y representativos de la Ciudad Universitaria.
Batos lugares fueron escogidos,después de uns miniciosa seleccidn

basada en la importanclia del lugar, desde el punto de vista se vbica~
cidn; con respecto & las descargss de agua que a éstos llegan.

Desde el punto de vista de ubicacidn, se tomo en cuenta que
fuesen lugares en donde se pudieaenlfomar muestras representativas,

tanto en calidad como en esantidads
Otro de los punios en los cuales ne‘bfsé dicha Bseleccibén fué
el numero de personas que directamente efectisn cada descarga y los
diferentes usos que éstas le dan al agua antes de ser desechadas.
Los lugares seleccionados fueron los siguientess
8)e- Facultad de Madicina ( estaclonamiento)
Coordenadas D-8 en el planc 1l

b)e~ Faculted de Dereaho (estacionamiento)
Coordensdes C-4 ey gl plano 1.
0)e~Faoultad de Quimicyg (patio principal)

Coordenadas i-6 en el plano l.
d)e~ Depdsito Auxiliar de Descarga (centro)
Coordenadas € -8 en el plano 1.
Do cada uno de estos lugares se tomaron varias muestras de agus
pars su andlisis con el fin de comparar los cambios y variaciones que
sn allas se presentan.

A continuacidén mostramos las técnicas usadas para el andlisis

de las muestras empleadas, tomando en cuenta la procedencia y cali-

dad de éstese
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PROCEDIMIKNTO EFECTUADO PARA LA TOMA
DE LA MUESTRA.

Antes de efectuar las tomas de muestra, tuve que proveerme
del equipo de seguridad que consistia en guantes de hule, lentes -
y una bata blanca, este equipo fué previamente revisado y aprobado

para poder ser usado para este fin,

Preparado con todo el equipo de seguridad y demas utemsilios
de trabajo, se prosigue a tomar las muestiras de agua de la siguien
te munerae

Como el flujo de agua no se encontraba préximo a la superfi-
cie, tuve que auxiliarme de una cubeta de plastico de 20 litros y -
de un cordén de eéte mismo material perfectamente limpios paras asi
poder llegar al mismo flujo de agua.

Con mucho cuidado se baja poco a poco la cubeta hasta quedar
completamente sumergida en el mismo seno del flujo de aguae Ya o8-
tando completamente llena, se enjuaga repetidas veces con la misma -

agua. Despuds se toma un volumen aproximado de 10 litros, los cuales
8@ sacan poco a pooo a la superficie.

Ya teniendo dicha cubeta con agua en la superficie, inmediata~
mente se vacia su contenido a un garraf§n de vidrio de cinco litros

que con anterioridad se habia preparado para este fin.

Ep el momento en que se derrama el agua del garrafdn, pare la -
adicién y se cerro con su tapén de rosca. A continuacidén se coloca —-
una etiqueta con la anotacidn de la fecha y el lugar de donde se ha—

bia obtenido la muestra de aguse
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PROCEDINIENIO EFuUCTUADO PARA LA DAETBRUINACICHN

DEL OLOR
Bsta determinacidén se efectua en el mismo lugar en
tomdé la muestrae
1 olor que se percibidé de esta agua, fue el olor caracteris
tico que presenta la materia orgcnica en descomposicidne kste olor
se debia primordialmenta a la gran‘cantidad de materias fecal que en

ella se encuentra disuelta y en suspensidn.

También fue perceptible el olor del acido sulfhidrico que es
uno de los olores caracteristicos de las aguas residuales que con-
tienen sulfatos disueltos.

Otro olor que fue perceptible fue el del amoniaco probable--

mente debido a la gran cantidad de orina disuelta en estas aguas,.

PROCEDIMIENTO EFECTUADO‘PARA LA DETERIINACION

DEL COLOR
Esta determinscidén tembién se llevé a cabo en el mismo lugar
en que se tomg 1a‘mueatra.
Bata agua presento una coloracién amarillo-pardo debido pri-—-

mordialmente a las substancias orginicas en descomposicidén que en ella
se encontraban disueltas.

Al ser filtrada esta agua & través de un buen papel filtro, -
la coloracidén que anteriormente esta presentaba fue totalmente elimi-

nada y dio como resultado unp agua clara y caesi totalmente transpsren

toe
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Al analigar detulladamente el papel filtro usado se noté que
en el se habian quedado pequeilas cantidades de materias fecal y de
basura tales como pedazos de hojas y pequeims pedazos de papél, ——

también se encontraron pequeiias piedrecitas retenidas en este pa—-

pel filtroe

DETERWINACION DEL SABOR

No fue posible por propia seguridad efectuar esta determina-

cidn.

PROCEDINMIENTO EFECTUADO PARA LA DETERKINACION

DIE TEMPCRATURA

Pars saber exactsmente cual era la temperatura del agua de -
deshecho de Ciudad Universitaria, se efectua esta determinacidn en

gl mismo lugar de donde se obtlenen las muestras.

Como el lugar no era propiclo para hacér la lectura directa -
sobre el flujo de agua, tuve que auxiliarme de una cubeta y un cor-
dén de plastico para este fin. Lentamente y con mucho cuidado se
introduce la cubeta hasta el flujo de agua y se dejo que se llenase
totalmente, ya estando completamente llena, con un volumen aproxi-
mado de 15 litros la saque rapidemente e introduci en el semno del

liquido, un termémetro de mercurio el cual tenia una escala que
o
iniciaba en =10 C y finalizaba en 360°C , cada pequefia division de su

escala significaba 1°C. Mantuve el termémetro en el interior del agua

durante unos 20 segundos y sin sacarlo deo
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8sta, se lee su temperatura sobre la escala del termémetro.

Lecturs obtenida 20°C.

PROCEDIMIENTO EFECTUADO PARA LA DETERMINACION DEL pH .

Para efectuar esta determinacién se toma un volumen de muestra
reciente de 200 ml en un vaso de precipitado, el cual se agita por
15 segundos para homogenizar la muesfra. )

El equipo que se utiliza es un potenciometro tipo L«520 el cual

tiene electrodos de vidrio los cuales se limpilan perfectamente

con sgua destilada « Se verifica el potenciometro con dos solu-
ciones patron, una con un pH 7 y otra con pH 4 , al efectuar las
correspondiente: lecturas se verifica que el pqtanoiomatro se |

encuentre en éptimas condiciones de operacién pars una temperaturs
de 20°Ce o

A continuascién se lave y seca perfectamente los electrodos y se
sumergen en el interior de la muestra, que se agita levemente.
1la lectura obtenida en el pofenoiometro bajo las condiciones antes

mencionadas.
Lectura obtenide pH 7.8

PROCEDINMIENTO EFECTUADO PARA LA DETERMINACION DE SOLIDOS TOTALES

FIJOS Y VOLATILES,

Se toma una capsula de porcelana de aproximadamente 50 ml y se

calcina dentro de una mufla durante 20 minufps a una temperatura

de 55000, después de este tiempo se deja enfriar por 20 minutos en
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un desecador y ya fria se pesa en una balanza analitica, su peso

fue de 40.9755 ge

Posteriormenbe se agita vigorosamente el recipiente donde se
encuentra la muestra y cuando ya esta homogenea se miden 50 ml en
una probeta graduads y se pasan a la cdpsuls previamente tarada.

Se coloca la cédpsula con agua en el interior de una estufa la cual
esta a una temperatura de 105°C ¥ se mantiene en su interior hasta
la evapvoracién total de la muestra . Evaporada totalmente la mues-—
tra se saca la capsula de la estufa y se pone a enfriar en un dese-

cador durante 45 minutos. Ya estando fria y completamente seca la
cdpsula se pesa en la balenza esnalitica y su peso en ese momento

fue de 40.9925 ge

CALGULOS .
Peso final de la capsula con sélidos 40,9925
Peso inicial de la gépsula vacia 4049755
Diferencia en peso «0170 g

Substituyendo valores en la formula tenemos.

SOLIDOS VOLATILES TOTALES

TUIMIQs

Después de haber efectuado la pesada de la cépsula con los s86-
lidos que quedaron de la evaporacidén de la muestira, se toma la
capsula y se coloca en el interior de una mufla que tenia una tem-
peratura de 550°C Y se deja calcinar durante 20 minutos, después
de este periodo se saca y se enfria en un desecador durante 60

minutos, ya estando completemente fria y seca se pesa en una be~

lanza analitice dando un peso de 40.9880 ge
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CALCULOS .

Peso de la cdpsula con s6lidos antes de calcinar 40,9925
Peso de la capsula con solidos despuds de calcinar ﬁ0.9880

Diferencia de pesos «0045 g
Subgtituyendo valores en la formula.
mg/1 de sblidos volatiles totales = 4.5 x 1000 = 90

50

SOLIDOS FIJOS TOTALES.

Los mg/l de s8lidos totales, menos los mg/l de sélidos volé-

tilos totales dan los mg/l de sdlidos fijos totales.

CALCULOS
mg/1 de sélidos fijos totales = 340 = 90 = 250

PROCEDILIENTO EFLCIUADO PARA LA DETERMINACION

DE SOLIDOS SUSPLWDIDOS TOTALES, FIJOS Y VOLA-

TILES
Primeramente se toma un crisol Gooch de 25 ml y se coloca =
perfectamente en un matraz de filtracion con vacio para que por -

medio de éste pudiese proporcionarle al crisol la succién adecua~
da para formar cn el la capa de ssbesto. La solucién de asbesto se
prepara disolviendo 10 g. de asbesto en 1 litro de agua destilada;
Ya teniendo la solucion completamente homégenea se agrega poco & =
poco al crisol para que con la succidén del vacio se forma en éste -
la capa de asbesto, en el momento que el espesor de dicha capa era -
de 2 mme se para la adicién de solucidn.

Posteriormente se toma el crisol con la capa de asbesto y se 00 .

loca dentro de una mufla a una temperatura de 550°C durante 15 minutos
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Para lograr su calcinnciéns Despuls de este periodo se pone & -
enfriar dentro de un QGuacador y yé trio se pesa, su peso fue e
18.9519 g

80 coloca nuevamente ol crisol en el matraz de filtracidn
¥y se conecta al vacfo se inicia con todo cuidado lu filtracidu -
de 100 ml de muestra de aguae Terminade totalmente euta filtra-—
cién se lava con 50 ml de agua destilada el crisol dejando la su

ceidén para un me,jor drensndo de estas aguas.
Se quita el crisol del matragz de filtracidn y se coloca —-
dentro de una estufa que tenga una temperatura de 103°C y 8e de-

Jja durante un periodo de 60 minutos. Después de este perfodo se
enfrias dentro de un desecador por 15 minutos y frio se pesa, su -

peso fue de 1849540 ge

CALCULOS

Peso del crisol después del filtrado 18.9540
Peso del crisol antes del filtrado 18.9519
' Diferencia en peso «0021

O
[

mg/l de sdlidos suspendidos totaless 2.1 x 1000 = 21
100

SOLIDOS SUSPEIDIDOS VOLATILE§
Después de efectuar la prssda del crisol con los sélidos -

suspendidos que quedaron después de la evaporacién totsl de la -
muestra se tomo el orisol y me coloca en el interior de una mufla

que tenia una temperstura de 550°C vy a8l se dejo durante 15 minu

81....



tos para su calcinacidne Despucds de este perfodo se enfris dentro

de un desecador durante 20 winutos y frio se pesa, su peso fue de

18,9534 ge
CALCULOS
Peso del corisol con sdlidos antes de calcinar 1849540
Peso del griuol con s6lidos despuds de calcinar 18.9534
Diferiencia de peso 00006

Substituyendo valores en la férmula

mg/1 de sélidou suspendidos voldtiles = 0.6 x 1000 = 6
100

SOLIDOS GUSPENDIDOS FIJOS

Los mg/l de sélidos suspendidos totales, menos los mg/l de
86lidos suspendidos volatiles, dan las mg/l de los sélidos sus=—-

pendidos fijos.
CALCULQS
inz/1 de sélidos suspendidos fijos = 21 - 6 = 15

SOLIDOS DISULLTOS TOTALES

Los s8dlidos disueltos totales se pueden obtener de la difg
rencia de los mg/l de sélidos totales y los mg/l de sélidos sus—

pendidos totslese.
CALCULOS
mg/l de sélidos disueltos totales = 340 - 21= 319

SOLIDOS SEDIMENTABLES

Una muestra de agua de 5 litros se agita para homogenizar-

lo; se vierte lentamente en una probeta de 1000 ml una csntidad -
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igual de muestra, ya estando la probeta aforads a 1 litro se deja
reposar durante uns hora y después de este perfodo se observa que
loa s86lidos sedimentables se deposita en el fondo de la probeta y
se toma la lectura de la cantidad de estos sél&&os.

Leotura obtenida 0.8 ml/1

PROCEDINIENTO EFBCIUADO PARA LA DETERMINACION

DEs ALCALINIDAD
Se toman 100 ml de muestra 1o mas clara posible en un fras-
co Erlenmeyer de 250 ml. A continuacidn se le agrega 0.1 ml (2 go-

tas) de indicador de fenolftalina y agita la muestra sin haberse -
presentado ninguna coloracién, é continuacidn se sgregan Q.1 ml —
(2 gotas) de indicador de anaranjado de metilo e inmediatamente la
muestra toma una coloracién amurillenta. Iniciar la titulacidn de
la muestra agregando gota a gota la solucién de HC1l 0.1 N.

Al agregar poco a poco la solucidén del HC1l O.1 N se nota --
gque la coloracidén de la muestra cambia a una coloracidn canela no

persistente, ia coloracién canela permsnente se presenta cuando se
gastan 4632 ml de HC1l Oe.l N de la buretaj en ese momento se para -
la titulocidu ya que esta llega a su fin.

CALCULOS

Alcalinidad total como mg/l de CaCOJ- BxNx50x1000
ml de muestra

B= ml totales de dcido valorado usados para la titulscidén del 2° vire

N= Normalidad del &cido.
Substituyendo valores

B= 4,32 ml
N= Ool N
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mg/1 de CaCl, = 4432 X Os1 X 50000

100

3 = 216 mg/l

PROCEDIMIENTO WFECTUADO PARA LA DETERMINACION
25 SO |
Se toman 100 ml de muestra en un matraz Erlemmeyer de 250 ml,

oomo de antemano se sabe que la muestra contiene una determinada
ogntidad dé sulfurgslos ouales nos pueden afectar dandonos resul-
tados erroneos se procede a eliminarlos, llevando la muestra a un
pH~-9 con hidréxido de sodio y comprobando con fenoftaleina, hasta
tomar una ooloraoiép rosae

A continuacidn se'adicionan 1 ml de agua oxigenada al 30% y se
agita durante 3 minutos., Despues se neutraliza a wn pH~7.5 con
solucidn de acido sulfirico 1 ¥ y se agitas Ya neutra se le adi-
ciona 1 ml de indicador de cromato de potasio.

Se inicia la titulacidén con 1la solucién de AgNO, 0,014 N ,

3

el inicio de ésta se forma un precipitado blanco lechoso, debi-
do a la formncidn del AgCl . AL continuar con esta misma, este

precipitado cambia de color poco a poco debido a que se estan

agotando los Cl- reaccionsntes con la Ag+ y este ion Ag+ tiende

‘ 4
Iln cuanto se tiene toda la muestra de color amarillo-rojizo se

a reaccionar con el ion Cr0, dando un precipitado amarillo-rojizoe.

para la titulacidéne Para hacer los calculos se debe de llevar
un testigo por todos los pasos anteriores,

CALCULOS .+

P

mg/l de C1~ = (A~B) N x 35.4 x 1000
ml de muesira

84 eeecce



fin dondet

A= ml de AgNO3 gastados para la muestirae

B

]

ml de AgN03 gastados para el teatigoe

N= normalidad del AgNO3 .
Substituyendo valoress

A= 17T ml

B= Q¢3 ml

N= 0,0141

mg/1 de C1™ = (17 - 0«3 ) 0.0141 x 35450 =83449
100

PROCEDIMIENTO EFECITUADO PARA LA DETERMINACION DE

SULFATOS ¢
Se toman 100 ml de muestra los cuales se filtran através de un

papel filtro psra asi eliminar la mayor cantidad de silice posible
para que.esta no interfiera en los resultpdos finales.

El filtrado se recibe en un matrsz Erlenmeyer de 250 ml el cual
se acidula con 2 ml de dcido HCl 141 , se verifica que el pH sea
édcido con el indicador rojo de metilo. A continuacién sé.oalien-
ta hasta ebullicidn el filtrado y se le agrega de gota en gofa |
¥ con egitacién 5 ml de la solucién de cloruro de bario, se deja
reposar 24 horas para que se efectue una precipitacién completa.

Después de este periodo de reposo se filtra el precipitado
através de un papel filtro de cenlizas conocidas. Se lava el pre—
cipitado con pequefias porciones de agua destilada tibia hasta que

los lavados esten exentos de oloruros, segin se observe en la
prueba con la solucidn de nitrato de plata~acido nitrico.
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Se depdsita el filtro con precipitado en un crisol el cual
previamente se ha tarado y se calcinan en el interior de una

mufla a 800°C durante 30 minutos, Después de este tiempo de -
calcinacién se saca el crisol de la mufla e inmediatamente we
coloca dentro un desecador purﬁ su enfrismiento, ya frio so -
pesa para conocer cual es su peso en este momentoe.

Valores obtenidoss

Peso del crisol 40,9729

Peso de las cenizas del papel filtro «5344
peso total 4145073

Peso del crisol com precipitado 415113

Diferencia de pesos

Peso del crisol con precipitado 41e5113
Peso del orisol y cenigas del filtro 4165073
diferiencia «0040 g
CALCULOS.
mg/1 de S0,” = mg do BaS0, x 411.5

ml de muestra

Substituyendo valoress

ng/1 de SO,

= 4 X 4}}_0-2 - 16.46
100
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PROCEDIMIENTO EFECTUADO PARA LA DETERMINACION DEs
ACEITES Y GRASAS

Se toma un embudo de separacidn de 2 litros perfectamente
limpio y sin ninguna traza de grasa en su interior. En un vaso -

de precipitado de 1.5 litros, se coloca un volumen.dﬁ muestra -
de un litro, el cual se pasa cuidasdosamentec al interior del em~
budo de separacibén. Ya estando la muesira en el embudo se acidu
la éata con 5 ml de Acido sulfirico (H28q4 1l + 1) y mezcla ocui-

dedosamente con la muestra, dandole una pequefia agitacidn.

A continuacidén se lava el vaso de precipitado con 15 ml de
Ster de petréleo, los cuales se adicionan al embudo, a oéntinua-
cién se sgregan otros 25 ml de eter y se tapa, agitandolo vigoro-
samente durante 2 minutos, y deja reposar duranie 10 minutos, des
pués de este tiempo la muestra presenta 2 fases, la superior que-
es fase gelatinosa y cun burbujas'de aire, ésta la fase eteria, -

la cual contiene gran parte de los aceites y grasas que anterior-
mente estaban disueltas en el agua. La fase inferior presenta un
aspecto acuosa, se decanta al vaso de precipitado.

La fase eteria se pasa a un matras de destilacidn limpio y

tarado previamente.

Se pasa nuevamente la fase acuosa del vaso de precipitado -
al embudo de separacién y efectua un segundo lavado al vaso, oon =
15 ml de éter, los cuales se agregen al embudo de separacién, .al -

cual se le adiclonan otros 25 ml de eter, se tapa y sgita vigoroza
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mente durante 2 minutos, se deja ruposar 10 minutos, y después de

este periodo nuevamente se separa dos fases, la superior es la -
fase eteria y la inferior la fase acuosa. S6 decanta la fase —-
acuosa al vaso de precipitado y la fase eteria se adicliona al ma-—
traz de destilacibn. Se lave perfectamente el embudo de separacidn
con 20 ml de éter, los cuales se adicionan al matraz de deatila—
cidne

Ya teniendo un volumen aproximado de 100 ml de extracto ete-

rio en el matraz de destilacidén se inicia la destilacidén de éste -
en baiio maria, durante 90 minutos. Cuando queda aproximadamente —-—
10 ml de extracto eterio en el matraz se desconecta el refrigeran~
te y sigue evaporando el extracto dursnte 45 minutos mas, ya evapo

redo completamente todo el extracto, se mota que en el matraz que-
de un pequefio precipitado de color cafe.

Posteriormente ase coloca el matraz en un desecador durante 30
minutos en posicién horizontal psra que se eliminen los vapores del
disolvente. Ya frio y a peso constanfe se saca el matragz del deseca
‘dor y el aumento de peso del matraz tarado se debe principalmente -

al contenido de aceites y grasas disueltes en la muestira de agua.

CALCULQS
Peso final del matrasz con residuo T44716
Peso inicial del matraz de destilacidn 743062
01654
Peso del residuo del 8ter de petrdleo 0.0001 ge

Substituyento valores en la férmula tenemos

mg/1 de aceite y grasas = (165¢4 = &1) x 1000 = 165.3
' 1000
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PROCEDIMIENTO EFECTUADO PARA LA DETERMINACION DEs

OXIGENQ DISUELTO

Se toma un vo}umen de muestra de 300 ml y vierten en un -

frasco especial para DBO, se adicionan 2 ml de sulfaio manganoso

i . |1
(Mn 804) con una pipeta graduada cuidando que la punta de la mis-
ma penetre en el seno mismo de la muestra.

A continuacion se agrega 2 ml del reactivo denominado alca-
1i-yoduro-nitruro, que es uns solucién de hidréxido de sodio (NaOH)
yoduro de potasio (KI) y nitruro de sodio(NaN3); esta adicién ;e —
efectua de la misma forma que el reactivo anterior.

Al terminar de efectuar esta adicién se forma un ligero preci
Ritado café inmediatamente se tapa el frasco DBO y agita vigorosa-—
mente durante 30 segundos, después se deja en reposo 15 mihutos en -

una obscuridad total.

Degpués de los 15 minutos de reposo se observa un ligeroc au-—
mento de precipitado el cual se disuelve introduciendo en el seno -
del 1iquido una pipeta por la cual se vierten 2 ml de dcido sulfiri-

co concentrado se tapa el frasco y se inviertelrepetidas veces para -
disolverlo ﬁés répidoe

Al estar disuelto compleiamente el precipitado queda una solu
cién ligeramente amarilla la cuasl se pssa a un frasco Erlenmeyer de -
500 ml al cual se agrega 2 ml de la solucién de almidén y toma una co
loracidn azule

Se inicia la titulacifin agregando gota & gota la solucidn de =

tiosulfato de sodio 04025 Ny al agregar poco & poco més ml de tiosul-
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fato la solucidén fué perdiendo poco a poco su coloracidn azul,

esta coloracidn desaparece totalmente cusndo se han adicionado

5 ml de tiosulfato quedando una solucién de color amarillo pa~

;Ja.

CALCULOS

Valores obtenidos
N= Q.025 N
ml de tiosulfato gastado = 5 ml

.volumen de la muestra 300 - égg
(300 - 4)- X

1,0135 = 300 g, 300 = 296 ml
1.0135

Eq= 8
Substituyendo valoress

mg/1l de OD = 5 x 0,025 x 1000 = 3.38
296

PROCEDIMIENTO LFECTUADO PARA LA

DETERMINACION DE LA DEMANDA BIO-

QUIMICA DE OXIGiNO

Lo primero que se preparo para iniciar la determinacién fue

el agua de dilucidén la cual se prepara de la siguiente manerae. Se
vierte en un matraz aforado de un litro um volumen aproximado de -
500 ml de agua destilada a la cual se agrega un ml de cada una de - .
las soluciones amortiguadoras de fosfatos, sulfato de magnesio, de -

cloruro de calcio y de cloruro férrico y afora el matraz a un litro

de agua destilada y se egita durante 1 minuto.
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Ya teniendo lista el agua de dilucién se inicia la dilucién
adecuada do la muesira la cual se efectua de la siguiente manera.

En una probeta iraduada de 1000 ml se hace sifon hacia ésta
unos 300 ml de agua de dilucién y después con mucho cuidado se —
egregan 18 ml de la muestra y termina de diluirla hasta un volu-——
'men de 600 ml de cual sv mezcla con un agitador de vidrio evitan-
do cualquier arrastre de aire.

A continuacidn se hace el sifon de la diluciég mezclada a 2
frascos para DBO, uno para incubacidén y oira para detcrminacidén -

de la OD inicial en la mezcla.

El primero de los frascos se cierra perfectamente e introdu-
ce en el interior de una incubadora a una temperatura_@e 20° ¢ ra~
ra que permanezca en ésta 5 d¢ias para que después de este periodo -

ge determing la OD en este frascoe

A el segundo frasco se determina en ese momento la demanda -
inmediata de oxigeno de la siguiente maneras

Se deataﬁa el frasco y se agregan dos mililitros de la solu-
cidn de MﬁSO4 ¥y desyués 2 ml del reactivo alcali-yoduro-nitruro, ha
ciendo ambas adiciones en el seno del liquido a través de una pipe-

ta B8c vuelve a colocar el tapén con cuidado y se megcla por inver-
8ién. Cuando se sedimente el precipitado total,se destapa el frasco
y se agrega con cuidado 2 Ql de HQSO4 conce & través de una pipeta -
que llegaba al fondo del frasco. Se tapa nuevamente el frasco y —

mezcla por inversidon hasta la disolucidén completa del precipitadoe.

A continuacién se pasan 100 ml de esta solucidn a un matraz Erlemme
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yor de 500 ml y se le agregan 2 ml de solucidn de almiddn cumo

indicador tomando una coloracién agule Inmediatamente se ini-—
cia su titulacién con 1la solucidn de tiosulfato de sodio 0.025N,
la cual al irle sgregando poco a poco esta solucién a la mues—
tra esta va camblando de color, pues se va perdiendo el color —-
azul poco a poco se pare la titulacidn cuando la muestra Vira -
del azul a un color paja palido nersistente, esto se presenta -
con un volumen gastado de 3.2 ml de tioaulféto. Despuds de los 5§

dfas de incubacidn del serundo frasco ~e efectuan los mismos pa~
sos anteriores sobre éste para saber el 0D que tenia éste después
de 5 d{ase. Los ml gastados de tiosulfato para el segundo frasco -

fueron le3 ml.

CALCULOS
DILUCION Normalidad del tiosulfato
600 ml 100 N= 20 ml x 0,025 = 0.025
2041
18 ml X
1800 = x = 3% Factor = 0,025 x 8 x 1000 = 2,01
600

9847

D1- 3.2 x 2.01 = 644064
DBO = 6.464 - 2.613 = 128 ’Ilg"/l

Dy= 1le3 2401 = 24613 0.03
FORMULA
DBO = D; - D, Dy= OD de la muestra diluida después

- de 15 minutos de su preparaciodn
p.= OD de la muestra diluida después
P= Praceién decimal de ¢ de la incubacidne

la muestra usadae
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PROCEDIMIENTO EFECTUADO PARA LA DETUHIITINACION D LA
DEMANDA QUILIICA DIi OXIGENO

En un matraz de destilacidn de 500 ml colocar 1 ge. de
HgS0,, a continuacién adicionar 4 ml de muestra de agua y -
diluir a 50 ml con agua destilada y mezclar por 2 minutoSe  w—-

A continuacién adicionar 25 ml de dicroéato de potasio -
y varias perlas de vidrio, la solucidén toma una ligera colo-
racién amarillo-naranja y se mezcla,conectar el matraz al con— -
denaado; y por medi_ de éste adicionar lentamente 75 ml de éci =

do sulfirico concentrado, que contiene sulfato de plata para - =
aunentar la eficiencia de la oxidacién, mezclar perfectamente -

la solucién antes de aplicarle el color,ya que estan perfectamen

te homogenea, se pone a reflujo durante dos horas.

Despues de este perfodo dejar enfriar la solucidén y lavar -
con agua destilada el condensador, para asi recuperar lo que se -
hubiese quedado a lo lurgo de éste. A continuacidén separar con —-
cuidado el matraz del condensador y diluir la muestra hasta 350 -
ml con agua deatilada Yy se mezcla con cﬁidado durante 5 minutos.

Ya fria y homc ;enea, se adicionan 3 gotas de indicador de -
ferroin y se agita, dando como resultado una coloracidén azul-ver-

dosa, inmedintamente se nicia la titul.cidén del sobrante del dierg
mato de potasio que ha quedado en la mucstira sin reaccionar. La —-
titulacidn se efectua adicionando poco a poco, a la muestra solu--
¢ién de sulfato ferroso amonincal, cuya normalidad es de 0247 N -

la cual, al adicionarla, la muestra cambia de coloracién hasta lle-
gar a un café-rojizo permanente, que indica el finul de la titula--

ciodne
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Después se prosigue con la titulacidn del testigo, que se
prepara con 50 ml de aguus destilada y todos los demés reactivos

utilizados para la muostra original.

CALOULOS

FORLIULA

mg/1 de DQO = (a~b) c x 8000
ml de muestra

En dondes
a= ml de Fe (NH4)2 (804)2 gastados para el testigo
h n (1] nn n " 1] la muestra

ct Normalidad del Fe (NH4)2 (so4)2

VALORISS ENCONTRADOSS

a= 907 ml
bas 942 ml
C= 0.247
ml de muestra = 4
Substituyendo a valoress-
mg/1 de DQO = (9.7 ~ 942) 0247 x 8000 = 247
4
PROCEDIMIENTO EFECTUADO PARA LA DETERLINACION

D NITROGLENO TOTAL

8)e- Nitrogeno amoniacule

Primeramente se lava el equipo de destilacidn haciendo desti
lar en éaste 100 ml de agua destilada exenta de amoniacoe Ya limpio

y exento de toda tragza de amoniaco se ponen en el matragz Kjeldahl,

100 ml de muestra la cual se assidula con unas gotas de fcido sulfd

Q4 ecee



para tener ug P de (.0 5, se le agregan 25 ml de solucius
reguladora de foafatos para asi poder maniener durante toda la

destilacidén este mismo pH.
A continuacién se diluye le muestra con 375 ml de agua des-

tilada y se agita durante 2 minutos y coloca en el extremo e
izquierdo del refrigera;te, en el otro extremo se recoge el con-
densado, se coloca un matras de 500 ml con 50 ml de solucidn de
écido bdérico de oonoe#trsoién conocida con indicador, se veri-
fica con mucho'ouidado que el tubo por el cual se descargan las

gotas de condensado quede perfectamente sumergido en el seno del
édcido bdrico.

Ya teniendo todo el equipo preparado se inicia la destilacién
de la muestra.Después de un tiempo aproximado de 90 minutos de =
estar destilando y haber obtenido un volumen de destilado de 300

ml, ée quita el matrag del refrigerante y se nota que el &cido -
bdrico presenta una coloracién morada ¢ A continuacidén se inicia
la titulacién adicionando gota a gota la solucién valorada de =
acido Bu;fﬁ?100 0.0” N, al agregar poco a poco al destilado este
cambia del color morado a un color verde, este color es permanen

te ouando se han gastado 5.2 ml de 112‘504 0,02 Ne
FORMULA$~ |

mg/1 de nitrogeno emoniacal = ml de H,50, gustados x 0.28 x 1000
' ml de muestra '

Substituyendo valorese

mg/1 de nitrogeno amoniacal = 542 x 0,28 x 1000 = 14.56
100
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b) o= Nitrogeno Urginicos

Despuds de la determinacién del niirogeno amoniacal, el nitro-
geno organico se determina de la eiguieyto manera.

Se usa para esta determinscidn el residuo sobrante de la cuan-
tificacidén del nitrogeno smoniacal, este residuo es de 200 ml los
cuales se dejan en el matras Kjendahl, al que se le adicioman 50

ml del reactivo dcido-sulfato y se agita durante 2 minutos.

A continuscién se ooléca el matraz en wn equipo digestor pre-
visto con un dispositivo de sucoién para asi poder eliminar los
vapores de agua y los humos de tridxido de azufre que se despron~
den al estar digeriendo la muestra. Se ponen a digerir los resi-
duos durante 60 minutos a ebulliclén completa.Al inicio de ésta

86 forman gran cantidasd de humos blancos de so3 Y que poco a pooo
la muestra va tomando una coloracién obscura, debido a el ataque
del HQSO4 sobre la materia organicaj la destruccidn es completa -
cuando la solucidn nuevamente se clerifica, ya estando clara se -
deja todavia 30 minutos més a digestidn.

Casi todo el volumen se ha evaporado y solamente quedan unos
8 ml en el matraz, se dejan enfriar y ya frios se les adicionan
300 ml de agua exenta de amonisco y se mezcla durante 2 minutos,
Se adicionan 50 ml de la solucidn de hidroxido de sodio-tiosulfa~
to de sodio sin sgiltar.

Despubs se coloca el matraz en el extremo izquierdo del refri-

gerante del equipo de destilacidn, en el otro extremo se coloca

un matraz de 500 ml eon 50 ml de solucidn de deido bATiCO CON wee
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indicndor en el cusl se recibe el destilrdou. Se verifica que el tu~
bo por el cual se descargsn los condensados, este bien sumergido -

en el seno del dcidoe

Ya teniendo el equipo listo se inicia la destilacién; esta dura
aproximadamente 90 minutos en los cuales se obtienen 200 ml de des-
tilados Se dejan enfriar e inicia su titulacidn con solucién de acido
sulfirico 0.02 N , al agregar el Acido bdrico este cambia de color

del mo;ado a un co'cr lavenda palido, este cambio es permanente y
total ouando se lleven gastados 9.0 ml del dcldo sulfilirico, en ese
momento termina la titulacién.

Se hace una prueba testigo con agua destileda en las mismas cone-
diciones que de la muestira original, en la que se gastaron 6.4 ml

del acido sulfirico 0,02 N o

FORMULA 3~

mg/1 denitrogeno orginico = (s~ b) x.28 x 1000
‘ ml de muestra

Dondes a = ml de néso4 0.02 N gastados para la muestrae

b= " " " " " el testigoe.

Substituyendo valoress

mg/1l de nitrogeno orgdnico = ( 940 - 0e4 ) x.28 x 1000= 24,08
100

Como el nitrogeno total es igual a la suma de el amoniacal y el

orgfnico, se tiene quee.

Nitrogeno amoniacal 14456
Nitrogeno organico _24.08
38064 mg/l

Por 1o tanto en la muesira de agua hay 39 mg/l de nitrogeno totale
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PROCEDIMIENTO EFECTUADO PARA LA DETERMINACION DE

FOSFATOS TOTALES.

Se toman 100 ml de muestra en un matraz Lrlenmeyer de 250 ml
y 8e le adiciona 1 gota del indicador de fenoftaleina y no da ~-—
ninguna coloraciéne Después se adiciona 1 ml de solucidn dcido -
concentrado y 15 ml de persulfato de potasio y se agita.

A continuacién se lleva & ebullicién la solucién por un pe——
riodo de 90minutos, agregando egua destilada para gusrdar su vo-
lumen entre 40-50 ml. Después de este perfiodo se coloca el matras
con solucién en el interior de una olla de presidén, la cual se -
pone a c;lentar por 30 minutos a una presién de 1.2 kg/cmz. Se -
saca el matrag de la olla y se deja enfriar a temperatura ambien~

te y ya frio se le adiciona 1 gots de fenoftaleina y se neutra-
lize a un color rosa palido con solucién de hidréxido de sodio y
se afora a 100 ml con agua destiladas

De esta solucidén se toman 40 ml con una pipeta y se pasan a un
matraz de 250 ml co» tapén esmerilndo y se adicionsn 50 ml del di-

solvente benceno~isobutanol y 15 ml de solucién de molibdato (II) ,
se tapa y agita vigorosamente dursnte 15 segundos.Se destapa el —
matraz y se extraen 25 ml de la capa del diaolvente orgénico con
una pipeta y un aapirador de seguridad los cuales se paaan a un -
matras aforado de 50 ml ¥ se les adicionan 16 ml de la solucidn

de Acido sulfirico-alcohol y se mezclan por 1 minuto. Acontinuacién

se adiciona 1 ml de la solucidén diluida de cloruro estanoso (II) y

egita, diluyendola posteriormente hasta el afoxo con solucién
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Ao geido sulfilirico-nlcuhiols

Se mogcla bien y doespués do 20 minulog go lee conira el tou-
tigo a 625 mu en un espectrofotometroe L1 tusti, o sc prepsra 1llo—
vando 40 ml de agua destilada a través del mismo procedimiento que
la muestra.

Se lee finalmente la concentrecidn de Poi en la curva de ce-

libracidén preparads con anterioridad, llevando una serie de patro-
nes de fosfaton a través de todos los pasos del procedimiento ane~

1ftico que se 1o da a la muestras

CALCULOS

FFORMULA 8-

mg/1 de PO4 = mg de PO, en grafica x 1000

ml de mueatra
Velores obtenidos t= ml de muestra = 40 ml

absorbancis leida= 13

m: de I 4

leidos en grafica = 0,158
Substituyendo valoresi-

mg/1 de I’Oi = 06158 x 1000 = 3495 m- 4
40

i
CROCEDILIEL 'O AFaCTUADO PARA LA DETERMINACION

DiL: NULISRO MAS PROBABLE Dis GRUPOS COLIFORLIS

8)e~ Manera como se prepara el medioe

El medio utilizado es el medio Endo-Agar por ser um medio

especifico para el cultivo de los grupos coliformes, la composi

c¢ién quimica de este medio ed.
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l'osfato dibdsioco de potasio 3¢9 Lo

Triptona peptona 10.0 g.
Agar 15.0 g
Lactosa : 10.0 ge
Sulfato de sodilo 245 g
Fucsina basica 0e5 go

Se pesan 2067 ge del medio y disuelven en 500 ml de agua

destilada se llevan hasta el inicio de la ebullicidn, agitando-
lo constantemente para que la solucidén sea lo mds homogenea po-
8ible. Se deja enfriar a un temperatura de 40°C. Yo estando e
frio se vierte en partes igusles en dos matraces Erlenmeyer de

500 ml cada uno.

Ya teniendo los 2 matraces con el medio, se tapan estos -
con taponcs de algoddn y se cubren con papel aluminio adhberido -
perfectamente a las bocas de los matraces.

Teniendo preparados los matraces los coloca en el interior
de una olla de presion con agua tapade perfectamente se inicia su

calentamiento lentamente lo cual produce un sumento paulatino de -
la presién interior de la olla, en el momento en que la presién —-
es de le3 kg/cma, que corresponde a una temperatura de 12100, 80 -
baja un poco la flama del mechero y mantiene esta presién durante -
15 minutos que es el tiempo de esterilizacién requerido para el me-

dio empleado.
Después de este perfodo se apaga el mechero y deja que poco a

poco baje la presion de la olla, ya sin presilén se destapa y deja =

enfriar un poco los matraces en el interior de la olla.
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b)e~ Vaciado del medioe
Se toma 16 cajes de Petri perfectamente limpias y esteriles
para iniciar el vaciado del medio en estas, con ayuda de un me-

chero Bunsen el cual proporciona una flama de 15 cm de altura, es
to se hace con el fin de tener una érea al rededor estérii de un -
diametro de 30 cm aproximadamente, en la cual se va a efectuar las
maniobras correspondientes ai vaciado del modioe.

Ya teniendo todo el equipo listo se inicia el vaciado del me
dio de la sigulente manera. Se toma en la maﬁo derecha un matrag -

con medio e introduce al interior de la zona esteril, ya estando en
esta, se destapa cuidadosamente, en la mano izquierda se toma una =
caja de Petri que también se lleva a la zona esteril, ya estando en
egta se destapa un poco y efectis en esta zona lentamenteel vaciado
del medio, cuando llevaba vertidos unos 10 ml de medio en el inte—

rior de la caja se para la adicién y de ocierra rapidamente la caja y
se coloca en un lugar limpio y seguro, inmediatamente sin sacar de -
la zona estéril el matraz se toman las demas cajas y efectua la mis-
ma operacidén anterior, hasta terminar con el vaciado total del medio.
Ya teniendo todas las cajas con el medio se deja solidificar en éstas

durante un periodo de 2 horase
¢)e= Diluciones de la muestra.

Para efectuar las diluciones, primeramente se prepara el agua =
de dilucidn deils sigulente manera se toman 10 tubos de ensaye limpios

y vierte en cads uno 9 ml de agua destilada, se les coloque un tapén

de algodon a cada uno y se le pone a esterilizar en una olla a pre--
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81én durante 30 minutos a una presién de 1.2 kg/omQ.

Ya teniendo los tubos con agus estéril se enumeran del 1 al
10 y colocan on una gradilla de madere.

A continuacién se enciende el mechero con el fin de que éste
proporcione una arca estéril en donde se van a efeotuar las dilu—

clones. Ya teniendo todo el equipo listo se toma el recipiente comn
la muestra de agua y aglita repetidas veces para homogenizarla, ya

homogénea se introduce el recipiente a la zona estéril producida -
por la flama del mechero, en esta zona se destapa el recipiente y -
se toma con una pipeta esteril de 2 mlj; 1lml de la muestrs el cual -

se vierte en el tubo de ensayo marcado con el nlimero uno y aéita -

un poco, después de esté tubo se toma .1 ml y vierte al tubo marce-

do con el nimero dos y agita un poco, y de este tubo nimero dos se -
toma <1 ml y se adiciona el tubo nimero tres y asi sucesivamente —-

hasta terminar con los 10 tubos,

Por lo tantos

- - - Tubes  _ _ _ _ _ _ _ Vol. para sembrar _ _ _ _ Dilucién _ _

Tubo Noe. 1 ol ml 1l x 10 3
" 2 o1 ml 1x 1™
" 3 ol ml 1x 1077
" 4 ol ml 1x107
" 5 1 m 1x 1074
" 6 ol ml 1 x 10713
" 7 ol ml 1 x 107%
" 8 o1 ml 1 x 10747
" 9 ol ml 1 x 10~19
" 10 o1 ml 1x 1072
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d)e= Siembre vobra las cajas.
Tenlendo las adiluciones y caja con cultivo lisias se inicia
la siembra sobre las cajas de la siguicnte manerae

Las diluciones seleccionadas para ser imoculadas en las ca~
Jas con el medio son las de los tubos 4,596,78,9 ¥y como se va & =
inocular tres ecajas con una misma dilucién se toman 18 cajas con =
medio ya solidificado.

A continiacion ee prepara una zona esteril, que proporciona -
una flama de 15 cm 4, en la cual se efectuan la inoculaciones.

Ya teniendo la zona esteril, se toma el tubo nime 4 y de es-

te se toma +3 ml de agua con una pipeta de 1 ml completamente esté-
ril y llevando una de las cajas al interior de esta zona, se¢ desta~
pa un poco e inmediatamente se hace penetrar la punta de la pipeta -
en su interior y vierte <1 ml en el centro de la caja y se cierra in

mediatamente. Se toma otras 2 cajes y se vierte en cada .1 ml de agus
de esta misma dilucion.

De easta manera y con mucho culdado se efectua todas las inocu-
lacionen de los demis tubos en lad cajas.
6) e~ Incubacidn.

Ya teniendo totalmente todas las cajes inoculadas y adecuadsa-

mente rotuladas, se introducen al seno de una incubadora la cual —
tiene una temperatura de 34°C v 8se dejan incubar por un perfodo de -
48 he

f) e~ Conteo de coloniase

Después de terminado el perfodo de incubacidén se sacan las ca

jas. Las cajas inoculadas con la dilucion 1 x ld'll presentan una -
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distribucidén bastante homogénea de colonias y por este motivo se to-
men estas cajas como punto de referencia para obtener el nimero mas -
probuﬁle de grupos coliformes.

Inmediatamente se toma cada uns de estas cajas y ofectus el -
conteo de las colonias sobre un contador Quebece

Se cuentan como colonias coliformes aquellas que presentan un
color obscuro y tiene un lustire metdlico superficiale

Resultados obtenidos en las 3 cajas inoculadas con la dilucidn

1x 107
Caja Noe 1 @ = = = = = = = 4 colonias coliformes
i 2 eeem—-- 3 " "
" ] mmerm--- 4 4 "

Por lo tanto el promedio es 1l = 3475 colonias cada caja

CALCULOS

Tomando en cuenta la dilucidn se tienes

Colonias coliformes =/1 ml =_3e75 = 375 x 1ot
1 x 1074
Colonias coliformes -/100 ml= 3,75 x 100 = 375 x 10+11
-11
1 x 10

PROCEDIMILNTO EFLCTUADO PARA LA DETERMINACION DE
NUMLERO MAS PROBABLE DL GRUPOS COLIFORLMILS FLCALES

Para efectuar eata.determinacién se utiligan las 3 cajas ino-
culedas oon le dilucién 1 x 10711,

Se toma una de estas cajas y destapa con mucho cuidado, ya -
abierta se raspa con un tubo cepilar estéril una de las colonias -

obscuras con lustre metalicoe

Este pequefio raspadd que se efectua sobre la colonia de coli, gg

1%...



para tomar una pe§ueﬁa porcién de eatae

Ya toniendo una parte de las coloniss en la punta del tubo
capilar, se lleva y deposita sobre un porta objetos y se le di--
suelve con unas gotas de agua destilada, ya disuelta se coloca =

un cubre objetos y se seca perfectamentee

Se lleva el porta objetos a un microscopio y observa con un
objetivo que aumente 600 veces mis el tamafio original de los mi--
croorganismos que estos son unos pequeiios bacilos de color obscu~
ro, caracteristicos del grupo de coli fecales.

Inmediatamente se coloca en la parte superior del microsco-

pio una csmara fotografica polaroie y se les toman varias fdtngé
fiase

Poateriormente se comparan las fotografias tomades con otras
snteriormente tomadas de coli fecales y verifica que las fotos to-

madas son muy semejantes casi iguasles, con las de los coli fecales
esto indica que mis colonias obscuras con brillo metélico estaban -
formadas por coli fecales.

Por lo tantos

CALCULOS

Nimero més probables de grupos coliformes fecales /100 mle

375 x 10%11
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Valores obtenidos de la muestra del depésito Gemeral

del dia 12-III-75

Tempuratura Py
Potenocial de hidrogeno

Residuos totales por evaporacién
Residuos totales f1ijos

Residuos totales volatiles
Materia total suspendida
Maéeria total suspendida fija
Materis total suspendida volatil

Materis disuelta
Solidos sedimentables
Alcalinidad

Aceites y grasas

Cloruros

Sulfatos

Fosfatos totales

Nitrogeno total

Oxigeno disuelto

Demanda quimica de oxigeno

Demanda bioquimica de oxigeno

Niimero probable de grupos coliformes

Nlmero mis probable de coli fecales

20°C
7.8

340 mg/1
250 mg/1
90 mg/l
21 mg/1
15 mg/1
6 mg/l
319 mg/1
0.8 ml/1
216 mg/1 CaCo,
165 mg/1
13 mg/1
17 mg/1
4 mg/l
39 mg/1
30,58 mg/l
247 mg/1
127 mg/1

4 x 10" para 100 i

4 x 10" pars 100 d
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Valer=s ebtenides de las muestrss Jdel disa 23-IV-75

Analisis
Temperatursa
Petancial de hidregene {(pH)
S. tetales per evaperacieén
S.t.per evaperacien fijes
S.t.per evaperacién veldtiles
Materia total suspendida
M, toetal suspendida fija
M. tetal suspendida velstil
Materia disuelta
Sélides sedimentables
Alcalinidad'
Aceites y grasss

Clerures

Fac. Dereche
20
8.35
588 mg/1l
438 mg/1
150 mg/1

23 mg/1

1€ mg/1

5 mg/1

565 mg/1

1.8 m1l/1
191 mg/1 CaCO3

62 mg/1

142 mg/1

Fac.Medicina
19%¢
8.2
424 mg/1
324 mg/1
100 mg/1
35 mg/1
27 mg/1
8 mg/1
389 mg/1
3.1 ml/1
176 mg/1 CaCO
110 mg/1

114 mg/1

3

Fsc.Quimica
19°¢C
6.6
440 mg/1
376 mg/1
64 mg/1
23 mg/1
19 mg/1
4 mg/1
417 mg/1
1.2 nl/1
66 mg/1 CaCO
€8 mg/1

116 mg/1

3

Depésite Gral

20%

8.2

312 mg/l

150 mg/1

162 mg/1
25 mg/1
17 mg/1
8 mg/1l
287 mg/1
l.3 ml/1

227 mg/1l CaCCl,

-

148 mg/1

87 mg/1



Sulfates
Fesfastes
Nitrégene tetal
Ox{gene disuelte
Demanda quimica de exigene
Demanda biequimica de exigene
Grupes celifermes

Celi—fecsales

4 mg/1
41 mg/1
4 mg/1l
163 mg/1
184 mg/1

6x10tt

6x10°L

25 mg/1
4.2 mg/1l
58 mg/1
3.8 mg/1
217 mg/1
230 mg/1
ax1017

4x1017

184 mg/1
8 ng/1
50 mg/1
3.9 mg/1
289 mg/1
81 mg/1
4x10°

4x10°

15A mg/1

5 mg/1
43 mg/1

3.9 mg/1
219 mg/1l
145 mg/1
ex1013

8x10%3



Andlisis Fac.Dereche Fac. Medicina Fac. Quimica
Temperaturs 16°%C 17%C 18%c
Petencial de hidregene (pH) 8.5 8.0 8.9
S.tetales per evaperacién 627 mg/1 430 mg/1 470 mg/1
S.t. per evaperacieén fijes 480 mg/1 351 mg/1 284 mg/1
S.t. per evaperacién veldtiles 137 mg/1l 79 mg/1 €6 mg/1
Materis tetal suspendida 21 mg/1 30 mg/1 20 mg/1
M.tetal msuspendida fija 18 mg/1 27 mg/1 15 mg/1
M.'total suspendida veldtil 3 mg/1 3 mg/1 5 mg/1
Materia disuelta 606 mg/1 400 mg/1 450 mg/1
Sélides sedimentables 2.4 m1/1 2.9 ml/1 1.3 ml/1
Alcslinidad 492 mg/1 CaCO3 179 mg/1 CQCO3 195 mg/1 CaCC
Aceites y grssas 60 mg/1 78 mg/1 97 mg/1
Clerures 193 mg/1 96 mg/1 151 mg/1

Valeres ebtenides de las muestras del dia 25-X1-75

Depésite Gral

320 mg/1
202 mg’l
118 mg/1
23 mg/1
1€ mag/1

5 mg/1
297 mg/1

2.2 m/1

135 mg/1 05303

118 mg/1

88 mg/1
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Sulfates

Fesfates

Nitregene tetal
Oxigene disuelte

Demar.ds quimica de exigane

12 mg/1
3.1 mg/1
47 mg/1
4.2 mg/1

151 mg/1

Demands biequimica de exizene 211 mg/l

GrupesS celifermes

Celi-Fecales

6x1013

6x1013

60 mg/1
5.1 mg/1
51 mg/1
4.0 mg/1
187 mg/1
224 mg/1

3x10%°8

3xlo16

74 mg/1
7.3 mg/1
42 mg/1
3.8 mg/1
312 mg/1
117 mg/1
€x10

8x10

13 mg/1
4.8 mg/1

3.9 mg/1



Valeres ebtesnides de las muestras del dis 26-X1I-75 (veacecienes)

Analisis
Temperatursa
Pstencial de hidregsne (pH)
S. tetales per evaperacien
S.t. per evaperacien fijes
S.t. per evaperscién veldtiles
Materia tetal suspendida
M. tetal suspendids fija
M. tetal suspendida veldtil
Sélides sedimentables
Alc;linidad
Aceites y grasas

Clerures

Fac.Dereche
18%
7.5
108 mg/1
76 mg/1
28 mg/1
8 mg/1l
6 mg/1
2 mg/1
0.4 ml/1

35 mg/1 CaCO3

13 mg/1

26 mg/1

Fsc. Medicins
18%
7.2
82 mg/1
68 mg/1
14 mg/1
12 mg/1
8 mg/1
4 mg/1

0.5 ml/1

30 mg/1 G§C0,

21 mg/l

19 mg/1

Fsc. Quimicas
19%
7.3

76 me/1

61 mg/1

15 mg/1

1 mg/1

0.3 ml/1

26 mg/1 CaC04
17 mg/1

20 mg/1

Depésite Gral

15%c

7.6

2.2 m1/1
60 mg/1 CaCO3
27 mg/l

6 mg/l



Sulfates

Fesfates

Nitrdzzne tetal

Oxisene disuslts

Mataria disuelta

Demanda quimicas de exigane

Demanda biequimica de exigene

Grures celiformes

Celi-fecmles

5 mg/i
0.12 mg/1
30 mg/1
3.9 mg/1
100 mg/1

34 mg/l

4xlO7

4xlo7

64 mg/1

11 mg/1

0.29 mg/1

33 mg/1

4 mg/1l
70 mg/1
41 mg/1
72 mg/1

3x10

3x10

12 mg/1

0.4 mg/1

29vmg/l
3.9 mg/1
71 mg/1
51 mg/1l
68 mg/1

2x10

2x10

6 mg/1
0.31 mg/1
37 mg/l

3.9 mg/

37 mg L
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CONCLUSLIONES

En general durante el desarrollo de esta tesis se ha indicado

detalladamente los métodos y las técnicas usudas, como también to--
das aquellas recomondaciones pertinentes para’las diferentes opora-
olones.

Por lo que, a continuacidn se presentan las conclusiones mas
importaﬁbs, tomando en cuenta los resultedos obtenidos.

De los resultados encontrados, se puede observar que las mues

tras de agua tomadas del depdsito guneral (que @8 el lugar en donde
se unen todus las aguas de desecho de Ciudad Universitaria) presen~
tan caracter{sticas propias e independientes, con respecto a las de
mis muestras también analizadas.

Esto demuestra que no por ser Gsta el agua resultante de to--
das las descargas, debe forzosamente reﬁnir todos los elementos di-~
sueltos en éliaa, ni tampoco contener la suma total de todos éstos -
elementos,

Por lo tanto, esto indice que existe una gran diferencla de ca-
lidad y centidad entre el agua resultante y la descarpada en cada una

de les diversss facultodese

Esto nos demuestra que el agua desechade en cade una de las fo-
cul tades sufre un cambio continuo y permsnente durante su recorrido -
hacia el depdaito auxiliar en donde éstas se reunens

IBstoa cambios se deben primordialmentu a que dentro de las tu-

berias del dremaje se efoctuan o se continfian reacciones quimicas en

tre los olumentos digsueltos, los cuales llegan a precipitar durante -
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su recorrido o tamtisn son voletiligedos debido a las condiciones =
climatolégicas del medio ambiente, y ello nos muestra el porque = =

de la gran variacién entre un andlisis y otro.

Por otro lado 81 se observa detalladamente cada uno de los re
sultados de cada uno de los andlisis reslizados, se puede ver que —

éstes aguas nos estéin indicando y representan el tipo de actividad -
¥y poblacidn que estd directamecnte efectuando cada una de estas des—-
cargaie

Y como se tiene conocimiento quo dentro de la Ciudad Universi-
taria no exiate(ninguna factorfa, ni tampoco se llevan a cabo proce-

sos quimicos en donde se deshechen cantidades considerables y perma~
nentes d; materiales tdéxicos, mo fué prudente efectuar el anidlisis -
de éstose

En consecuencia las determinaciones y cuantificaciones realiza

das en esta tesis, son las de mayor importancia y significacidén des-
de el punto de vista de calidad del agua que nos ocupae

Por {iltimo, se hace notar que los valores obtenidos de los ana-
lisis efectuados, e.tan sujutos A cambios y modificeciones, ya que -
éatos van en funcién directa al incremento de la poblacién y de las -

condiciones climatoldgicas del medio ambiente segiin la época del aiio.
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