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Manual de Procedimientos de Técnicas Analiticas de Laboratorio

1.- Presentacion.

El presente “Manual de Procedimientos de Técnicas Analiticas de Laboratorio”, fue creado por la necesidad
de contar con informacion debidamente soportada para la realizacién de cada uno de los analisis que se
ejecutan en el Departamento de Laboratorio del Agua de la Comisién del Agua del Estado de México.

La finalidad de este documento es mantener la informacién suficiente, adecuada y actualizada para realizar
de manera correcta las técnicas en las diferentes reas del laboratorio, asi como proporcionar la metodologia
al personal de nuevo ingreso o al personal involucrado en la rotacion de técnicas.

Fsta informacién fue elaborada, actualizada y enriquecida con la experiencia de los analistas titulares de cada
técnica en el Laboratorio. Dichas técnicas tiene por base las Normas Oficiales Mexicanas y/o Normas
Mexicanas, emitidas por la Direccion General de Normas dependiente de la Secretaria de Comercio
Fomento Industrial, asi como los Métodos Normalizados para ¢l andlisis de agua potable y residual,
preparado y publicado conjuntamente por la APHA, AWWA, WPFC; y como tal, el personal encargado de

realizar los analisis debera vigilar el adecuado seguimiento y modificacién de las mismas.

Es necesario tener presente que:

“Aunque un meétodo analitico haya sido publicado en una fuente reconocida, no significa que éste sea el mas
adecuado para las necesidades individuales e infraestructura de los laboratorios y por lo tanto puede ser
necesario introducir variantes para mejorarlo o adaptarlo™. *

2.- Contenido.

El Manual de "Procedimientos de Técnicas Analiticas de Laboratorio”, se encuentra ordenado conforme al
nimero de la norma correspondiente a cada técnica, a saber;

05-01.Procedimiento de Muestreo de Aguas Residuales.

05-02.Procedimiento para la Determinacién de Sélidos Sedimentables en Agua.
05-03.Procedimicnto para la Determinacion de Grasas y Aceites.
05-04.Procedimiento para la Determinacién de Materia Flotante en Aguas Residuales.
05-05.Procedimiento para la Determinacién de la Temperatura.

05-06.Procedimiento para la Determinacién del pH.

05-07.Procedimiento para la Determinacion de Oxigeno Disuelto.
05-08.Procedimiento para el Muestreo de Cuerpos Receptores.

05-09.Procedimiento para la Determinacién de Color.

* Informe preelimimg de resultados Prucba Interlaboratorio para ¢l establecimiento de un padron de laboratorios con capacidad
analitica confiable...
Segunda etapa. 600-1L-1198. Febrero 8,1999.

“
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05-10.Procedimiento para la Determinacion de Sélidos Disueltos Totales.

05-11.Procedimiento para la Determinacion de Nitrégeno Total.

05-12.Procedimiento para la Determinacion de la Demanda Bioquimica de Oxigeno.

05-13.Procedimiento para la Determinacion de Fésforo Total.

05-14.Procedimiento para la Demanda Quimica de Oxigeno.

05-15.Procedimiento para la Determinacion de Solidos.

05-16.Procedimiento para la Determinacion de Acidez Total y Alcalinidad Total.

05-17.Procedimiento para la Determinacion de Turbiedad.

05-18.Procedimiento para la Determinacion de Sustancias Activas al Azul de Metileno (Detergentes).

05-19.Procedimiento para la Determinacion del Nimero Mas Probable (NMP) de Coliformes Totales,
Coliformes Fecales (Termotolerantes) y Escherichia Coli Presuntiva.

05-20.Procedimiento para la Determinacion de Cromo Hexavalente.

05-21.Procedimiento para la Determinacion de Color (Escala Platino-Cobalto).

05-22.Procedimiento para la Determinacion de Dureza (Método del E.D.T.A.).

05-23.Procedimiento para la Determinacion de Fenoles.

05-24.Procedimiento para la Determinacion de Metales (Método Espectrofotométrico de Absorcion Atomica
y Método Directo de Flama Aire-Acetileno).

05-25.Procedimiento para la Determinacion de Cianuros.

05-26.Procedimiento para la Determinacion de Fluoruros.

05-27.Procedimiento para la Determinacion de la Conductividad Eléctrica.

05-28.Procedimiento para la Determinacion de Metales Pesados (Método de Hidruros).

05-29.Procedimiento para la Determinacion de Metales Pesados (Método de Horno de Grafito).

05-30.Procedimiento para la Determinacién de Boro (Método Colorimétrico de la Curcumina).

05-31.Procedimiento para la Determinacion de Nitritos.

05-32.Procedimiento para la Determinacion de Nitratos.

05-33.Procedimiento para la Determinacion de Manganeso.

05-34.Procedimiento para la Determinacion de Hierro.

05-35.Procedimiento de Cloruros (Método Argentométrico).

05-36.Procedimiento para la Deteccion y Enumeracién de Organismos, Coliformes y Organismos
Coliformes Termotolerantes (Método de Filtracion en Membrana).

05-37. Procedimiento para la Determinacién de Hierro (Método de la Fenantrolina).

3.- Alcance.
El Manual de Procedimientos estard a la disposicion de todo el personal involucrado con el analisis de
muestras y es su obligacion seguirlo y cumplirlo cabalmente, asi mismo, los encargados de 4rea y el Jefe del

Departamento del Laboratorio deberdn hacer cumplir y mantener actualizado el presente documento.

El Manual seré de consulta interna y sélo podra ser externa, previa autorizacion del Jefe del Laboratorio del
Agua.
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4.- Validacion.

!

De acuerdo con el contenido del documento denominado “Manual de Procedimicntos Técnicos del

Laboratorio del Agua”, y no existicnfhsm«'&x{lguna. valida su vigencia.
’ Y )
/ CLl/ioees [Lee e e |

\Er__/QJ«ﬂn nio Chayez Martinez—"
e del 0 de} Laboratorio del Agua

CAE
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Procedimiento de Muestreo de Aguas Residuales

1. Objetivo y Campo de Aplicacion.

Esta técnica establece los lincamicntos generales y recomendaciones para hucer un muestreo las descargas de
agua residuales, con el fin de determinar sus caracteristicas fisicas y quimicas, debiéndose observar las
modalidades indicadas en Jas normas de métodos de prueba correspondiente.

2. Definiciones.

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

2.2 Canal abierto.- Cualquier conducto en el cual el agua fluye presentando una superficie libre.
2.3 Colector.- Es un conducto abierto o cerrado que recibe las aportaciones de agua de otros conductos,
2.4 Descarga.- ¢s el conjunto de aguas residuales que se vierten o disponen en algin cuerpo receptor.

2.5 Muestra simple.- Es aquélla muestra individual tomada en un corto periodo de forma tal que, el
tiempo empleado en su extraccion sea el transcurrido para obtener ¢l volumen necesario,

2.6  Muestra compuesta.- Es la que resulta del mezclado de varias muestras simples.

3. .Aparatos y Equipo.

3.1  Recipientes para el transporte y conservacion de las muestras.
Los recipientes para las muestras deben ser de materiales inertes al contenido de las aguas residuales.
Se recomiendan los recipientes de polietileno o vidrio.
Las tapas deben proporcionar un cierre hermético en los recipientes y se recomienda que sean de
material afin al del recipiente.
Es recomendable que los recipientes tengan una capacidad minima de 2 litros.

3.2 Muestreadores autométicos.
Se permite su empleo, siempre y cuando, se operen de acuerdo con las instrucciones del fabricante del
equipo muestreador, ddndoles el correcto y adecuado mantenimiento, asegurdndose de obtener muestras
representativas de las aguas residuales.
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3.3 Vilvulas y accesorios.
Cada toma de muestras debe tener una vélvula de cierre que permita el paso libre de las aguas residuales
y de los materiales que puedan contener y proporcionar el cierre hermético de la toma.
Esta vélvula y los accesorios necesarios para su instalacién, deben ser de materiales similares a los de las
tomas y/o a los conductos en que éstas se instalen,

3.4  Hielera o refrigerador.

3.5 Material comiin de laboratorio.

4. Identificacién de las Muestras.

4.1 Se deben tomar las precauciones necesarias para que en cualquier momento sea posible identificar las
muestras. Se deben emplear etiquetas pegadas o colgadas, o numerar los frascos anotandose la
informacién en una hoja de registro. Estas ctiquetas deben contener como minimo la siguiente
informacion:

- Identificacion de descarga.

- Niimero de muestra.

- Fecha y hora de muestreo.

- Punto de muestreo

- Temperatura de la muestra.

- Profundidad de muestreo.

- Nombre y firma de la persona que efectiia ¢! muestreo.

4.2 Hoja de registro,

4.2.1 Se debe lievar una hoja de registro con la informacién que permita identificar el origen de la muestra
y todos los datos que en un momento dado permitan repetir el muestreo.

4.2.2 Serecomienda que la hoja de registro contenga la siguiente informacién:
~ Los datos citados en ¢l inciso 4.1
~ Resultados de pruebas de campo practicadas en la descarga muestreada.
~ Cuando proceda, el gasto o flujo de la descarga de aguas residuales que se muestrea.
= Descripcién detallada del punto de muestreo, de manera que cualquier persona pucda tomar otras
muestras en el mismo lugar.
= Descripcién cualitativa del olor y el color de las aguas residuales muestreadas.



Comisiéon del Agua del Estado de México
Departamento de Laboratorio del Agua

Elaboré:  Téc. Bertha Cruz Mufioz B Te Elaboracidn: | Edicidn: |  Pagina:
Revisd:  Biol. Rusa Muria Mejia Aupan d~ L Junio 1999 | 2% 5 de6
Autorizé: QI Antonio A. Chivez Martinez /" 7 Vigencia: | Revision: | No. de Doc.:
Titulo: Muestreo de Aguas Residuales i\/ Junio 20011 01 05-01

5. Procedimiento.

5.1  Cualquicra que sca ¢l método de muestreo especifico que se aplique a cada caso, debe cumplir los
siguientes requisitos.

5.1.1 Las muestras deben ser representativas de las condiciones que existan en ¢l punto y hora de muestreo
y tener el volumen suficiente para efectuar en €l las determinaciones correspondientes,

5.1.2 Las muestras deben representar lo mejor posible las caracteristicas del efluente total que se descarga
por el conducto que se muestrea.

5.1.3 Al efectuarse el muestreo, deben anotarse los datos segiin los incisos 4.1 v 4.2.2.
5.2 Muestreo en tomas.

5.2.1 Se recomienda, se instalen tomas en conductos a presion o en conductos que permitan el facil acceso
para muestrear a cielo abierto, con ¢l objeto de caracterizar debidamente las aguas residuales.
Las tomas deben tener un didmetro adecuado para muestrear correctamente las aguas residuales en
funcion de los materiales que pueda contener, deben ser de la menor longitud posible. y procurar
situarlas de tal manera que las muestras sean representativas de ia descarga. Sc recomicnda ¢l uso de
materiales similares a los del conducto, de acero al carbén o de acero inoxidable.

5.2.2 Se deja fluic un volumen aproximadamente igual a 10 veces ¢l volumen de la muestra y a

continuacion se¢ llena el recipiente de muestreo.

5.3  Muestreo en descargas libres.

5.3.1.  Cuando las aguas residuales fluyan libremente en forma de chorro, debe emplearse el siguiente
procedimiento.

5.3.1.1 El recipiente muestreador se debe enjuagar repetidas veces antes de efectuar el muestreo.

5.3.1.2.Se introduce el recipiente muestreador en la descarga o de ser posible, se toma directamente la
muestra en su recipiente.

5.3.1.3. La muestra se transfiere del recipiente muestreador al recipiente para la muestra, cuidando de que
ésta siga siendo representativa.

5.4  Muestreo en canales y colectores.

5.4.1 Serecomienda tomar las muestras en ¢l centro del canal o colector, de preferencia en lugares donde el
flujo sea turbulento a fin de asegurar un buen mezclado.

54.1.1 Si se va a evaluar contenido de grasas y aceites se deben tomar precauciones, a diferentes
profundidades, cuando no haya mucha turbulencia para asegurar una mayor representatividad.

5.4.2. El recipiente muestreador se debe enjuagar repetidas veces con el agua por muestrear antes de
efectuar el muestreo.

5.4.3 El recipiente muestreador, atado con una cuerda y sostenido con la mano de preferencia enguantada, se
introduce en el agua residual completamente y se extrae la muestra.
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5.4.4 Silamuestra se transfiere de recipiente, se debe cuidar que ésta siga siendo representativa.

5.5 Cierre de los recipientes de muestreo.
Las tapas o cierres de los recipientes deben fijarse de tal forma que se evite el derrame de la muestra.

5.6 Obtencion de muestras compuestas.

5.6.1. Se recomienda que las muestras sean compuestas, para que representen ¢l promedio de las
variaciones de los contaminantes. El procedimiento para la obtencién de dichas muestras es ¢l
siguiente:

5.6.1.1 Las muestras compuestas se obtienen mezclando muestras simples en volimenes proporcionales al
gasto o flujo de descarga, medido en el sitio y momento del muestreo.

5.6.1.2 El intervalo entre la toma de cada muestra simple para integrar la muestra compuesta, debe ser
suficiente para determinar la variacion de los contaminantes del agua residual.

5.6.1.3 Las muestras compuestas se deben tomar de tal manera que cubran las variaciones de la descarga
durante 24 horas como minimo.

5.7 Preservacion de las muestras.
Solo se permite agregar a las muestras los preservativos indicados en las normas de métodos de prucba.

5.8 Preservar la muestra durante el transporte por medio de un baio de hielo y conservar las muestras en
refrigeracién a una temperatura de 4 grados centigrados.

5.9 Se recomienda que el intervalo de tiempo entre la extraccion de la muestra y su andlisis sea ¢! menor
posible y que no exceda de tres dias,

6. Apéndice.
6.1. Observaciones.

6.1.1.  Es muy importante tomar las debidas precauciones de seguridad e higiene en el muestreo, en
funcién del tipo de aguas residuales que se estén muestreando.

7. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NMX-AA-3, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio v Fomento
Industnal, 1980.

8. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Solidos Sedimentables en Agua,
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Procedimiento para la Determinacion de Sélidos Sedimentables en Agua

1. Objetivo.

Esta técnica cubre los métodos de prucba voluméuico y graviméuico para detenminar los solidos
sedimentables en agua.

NOTA: La determinacién gravimétrica no es equivalente a la determinacion volumétrica en ningun caso por
la variabilidad de densidades de los desechos de cualquier tipo, por lo tanto, para fines del reglamento para la
prevencidn y control de la contaminacién de aguas, se informaran los resultados enml /1.

2. Alcance.
Fstos métodos son aplicables en aguas residuales y naturales (superficiales y marinas ).

Los métodos a que se refiere esta técnica, se basan en la propiedad que tienen los materiales sdlidos, de
asentarse en niveles progresivos de acuerdo a sus diferentes densidades.

3. Referencias.

La técnica establece los métodos de prucba segin aparecen en la Norma Oficial Mexicana NMX-AA-04-
1977 “Determinacion de Sdlidos Sedimentables en Agua”, Direccion General de Normas, Secretaria de
Comercio y Fomento Industrial.

4. Equipo y Materiales.

4.1  Cono de sedimentacion.

4.2 Bomba de vacio.

4.3  Balanza analitica con sensibilidad de 0.0001 gr.

4.4  Eswfa eléctrica capaz de mantener un intervalo de temperatura de 100-110°C.
4.5  Matraz kitasato con capacidad de 2 Lts.

4.6  Embudo Buchuer de 11 cm. de didmetro.

4.7  Desccador de vidrio.

4.8  Papel filtro Whatman No. 40 de 11 em. de didmetro o equivalente.

4.9  Material comin de laboratorio.
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5. Soluciones y Reactivos.

No aplica.

6. Procedimientos.
6.1 Determinacion volumétrica,

6.1.1 Mezclar cuidadosamente la muestra original, a fin de asegurar una distribucion homogénea de sdlidos
suspendidos a través de todo el cuerpo del liquido.

6.1.2 Llenar inmediatamente ¢l cono de sedimentacion hasta el aforo de un litro y dejar reposar durante 45
minutos para que se asienten las particulas, una vez transcurrido ese tiempo, agitar suavemente los lados
del cono con un agitador o por rotacion para que se sedimenten los sélidos adheridos a las paredes y dejar

reposar la muestra otros 15 minutos. Leer directamente ¢n el cono Imhoff.

6.2  Determinacién gravimétrica,

6.2.1 Inmediatamente después del paso a-2, eliminar por decantacion el agua del cono y verter el material
sedimentado en un vaso de precipitados, recuperar totalmente las particulas sedimentadas agregando un

poco de agua destilada al cono.

6.2.2 Filtrar ¢l material recuperado a través de un papel filtro previamente tarado, empleando un equipo de
vacio.

6.2.3 Pasar el material retenido junto con el papel filtro a una cipsula previamente tarada y secar en una
cstufa a 100-110 °C (60 minutos aproximadamentc), inmediatamente introducirla al desecador hasta pesv
constante; usando la balanza analitica, por diferencia de peso se conoce ¢l contenido de sélidos
sedimentables.

6.3  El volumen de solidos sedimentables por litro, se lee directamente en el cono Imhoff y se informa en
ml/l.

6.4  Elpeso de solidos sedimentables por litro se informa en mg/..

7. Calculos

Para determinar el peso de sélidos sedimentables por litro se utiliza la siguiente formula:
A-B

S.Se. =

v
O — e ey
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Donde :

Se. = Sdlidos sedimentables, en mg /|

S

A = Peso de papel filtro y capsula con los sélidos sedimentables en mg.
B = Peso de papel filtro y cépsula en mg

Vv = Volumen de muestra original, en Its.

8. Precauciones.

Usar bata de algoddn y guantes de hule al manejar y transferir la muestra al cono de sedimentacion.

9. Bibliografia.

~ Norma Oficial Mexicana NMX - AA - 04, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial, 1997.

10. Observaciones a la Técnica Analitica,
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Procedimiento para la Determinacién de Grasas y Aceites

1. Objetivo y Campo de Aplicacion.

Fsta técnica establece el método para determinar el contenido de grasas y aceites en muestras de agua.

El método consiste en acidificar una muestra para extracr las grasas y aceites en solucion, la grasa es
entonces separada por filtracion y extraida con un solvente con ayuda del aparato Soxhlet, posteriormente se
evapora el solvente y se cuantifica gravimétricamente el material extraido.

2. Alcance.

La técnica es aplicable en muestras de agua potable, superficiales o subterrdneas, de desecho domésticos o
industriales y salinas. El método es recomendable dentro de un intervalo de 5 a 1000 mg/dm’ (mg/l) de

materia extractable,

3. Referencias.

La presente técnica estd en concordancia con la Norma Oficial Mexicana NMX-AA-05-1980 “Aguas -
Determinacion de Grasas y Aceites”, Direccion General de Normas. Sccretaria de Comercio y Fomento

Industrial.

4. Equipo y Materiales.

4.1. Aparato de extraccion Soxhlet.

4.2.-Placa de calentamiento con control de temperatura.
4.3. Bomba de vacio u otra fuente de vacio.

4.4. Estufa cléctrica, capaz de mantener 376 °K ( 103 °C ).
4.5. Balunza analitica con precision de 0.1 mg.

4.6. Embudo Buchner de 12 cm. de didmetro.

4.7 Matcrial comun de laboratorio.

5. Soluciones y Reactivos.

Los reactivos que se mencionan, deben ser grado analitico. Cuando se hable de agua se debe entender agua

destilada.

5.1  Acido clorhidrico concentrado o sulfirico.

5.2 Suspensién de tierra de diatomdiceas - silice ( Hyflo - supercal o equivalente ); 10 g/dm’ ( g/l ) de

agua.
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5.3 Hexano normal con punto de ebullicion dc 342 %K (69 °C ) 6 freon ( 1,12 tricloro-1,2.2,
trifluoretano ) de punto de ebullicion de 320.5 "K (47.5°C).

5.4  Cartuchos de extraccion ( thimbles ).

5.5  Papel filtro de poro medio y de 11 cm. de didmetro.

6. Procedimiento.

6.1. Sila muestra no viene preservada, acidificar como se indica posteriormente.

6.2. Preparar un filtro con ¢l disco de papel filtro, colocar cn ¢l cmbudo Buchner, humedceer ¢l papel filtro.

6.3. Con ayuda del vacio pasar aproximadamente 100 ml de la suspension de tierra de diatoméceas (hasta la
saturacion de los poros); sc lava con un litro 0 menos de agua y aplicar ¢l vacio hasta que toda ¢l agua
haya sido filtrada.

6.4. Pasar la muestra acidificada a través del filtro preparado. Aplicar el vacio hasta que toda el agua haya
sido filtrada, recibiéndose en un matraz de Kitazato de 2 litros.

6.5. Con una pinza transferir a un cartucho de extraccién el papel filtro y el material adherido. Limpiar las
caras y ¢l fondo del recipiente colector, la tapa, y el embudo Buchner con pedazos de papel filtro
remojado en el solvente que se va a usar, teniendo cuidado de transferir todas las capas de grasa
formadas, y de recoger todo el material solido, agregando los pedazos de papel filtro dentro del
cartucho de extraccion, evitando el manejo manual.

6.6. El filtrado del Kitazato es medido con una probeta para cuantificar ¢l volumen de muestra.

6.7. Colocar los canuchos de extraccion en vasos de precipitados, llevar a sequedad en una estufa eléctrica
a 376 “K (103 °C) durante 30 minutos, colocar el cartucho en el aparato de extraccion Soxhlet, con ¢l
matraz al cual previamente se Ie ha determinado su masa.

NOTA : Identificar el nimere de muestra en el vaso de precipitados pero nunca marcar ¢l cartucho.

6.8. Adicionar solvente al matraz hasta la mitad de su capacidad. Colocar 1 cm de altura de algodén en la
parte superior del refrigerante. Dejar el reflujo durante 4 horas a partir del primer ciclo de
recirculacion, controlando las condiciones de temperatura, hasta que dé un ciclo cada 3 minutos
aproximadamente. Una vez terminado el tiempo de reflujo vaciar y escurrir el solvente que queda en el
extractor al matraz.

6.9. Evaporar el solvente en bafio maria a 358 °K (85 °C) y pasar el matraz a la estufa a37° K (103°C)
durante 30 minutos.

6.10. Dejar enfriar el matraz en un desecador durante un periodo de 30 minutos y determunar su masa.
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7. Calculos.

La cantidad de grasas y aceites sc calcula por medio de la siguiente formula:

r

V

mg/l de grasas y aceites = (M; -

Donde :
M, = Masa dcl matraz vacio a masas constantc, ¢n g
M, = Masa de matraz con muestra, en g
V = Volumen de muestra en ml

8. Precauciones.

8.1 Mantener preservada fa muestra a un pH de 2 0 menor con la adicion de dcido sulfiirico concentrado o
4cido clorhidrico concentrado y en refrigeracion a 277 °K ( 4°C ), se recomienda no almacenarla més
de 24 horas.

8.2 Las muestras no deben preservarse con cloroformo o benzoato de sodio cuando se vayan a hacer
determinaciones de grasas.
8.3 Es preferible usar el triclorotrifluoretano en virtud de que no es inflamable.

8.4 Se recomienda no usar muestras compuestas para la determinacion.

9. Bibliografia.

~ Norma Oficial Mexicana NMX-AA-05, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial, 1980.

"~ Standard Methods for the Examation of Water and Wastewater, American Public Health
Associations, American Water Work Association, 17 edition, USA, 1989.

- Métodos Estandar para el Examen de Aguas y Aguas de Desecho, Editorial Interamericana S.A.,
Undécima Edicion, México D.F., 1963.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Materia Flotante en Aguas Residuales

1. Objetivo.

Establecer ¢l método para determinar el contenido de materia flotante.

2. Alcance.

Aplicable Unicamente para aguas residuales.

3. Referencias.

Esta técnica estd en concordancia con la Norma Mexicana NMX-AA-06-1973 “Determinacion de Materia
Flotante en Aguas Residuales”.

4. Equipo y Materiales.

4.1 Malla de material quimicamente inerte que se adapta el embudo de filtracion especificado en esta
técnica, v con abertura de 3 mm.

4.2  Recipiente de boca no menor de 7 cm de didmetro, aforado a un volumen que se encuentraentre 2 v 5
litros.

4.3  Material comun de laboratorio.

5. Soluciones y Reactivos.

No aplicable.

6. Procedimiento.

6.1  Usando el recipiente, se toma la muestra simple directamente de la descarga.
6.2  Se deja sedimentar la muestra durante 15 minutos.

6.3 Se vierten aproximadamente las dos terceras partes superiores de la muestra a través de la malla,
teniéndose cuidado de que la materia flotante que sobrenada, quede retenida en dicha malla,

6.4  Se permite ¢l empleo de una cucharilla para arrastrar hacia la malla toda aquella materia flotante que
todavia quedara sobre la superficie de la muestra que se esté vertiendo o aquella adherida a las paredes del
recipiente.
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7. Calculos.
No aplicable.

Inmediatamente después de filtrada la muestra, se procede al examen de la malla.

La ausencia de material retenido en la malla observado a simple vista, se considera como “ninguna™ materia

flotante retenida en la malla.

8. Precauciones.

En el caso de que la descarga sea inaccesible, se permite la toma de la muestra en ¢l punto accesible del
conducto mas proximo a dicha descarga, siempre y cuando éste no obstaculice la libre salida del material

flotante de la misma.

9. Bibliografia.

- Norma Mexicana NMX-AA-06, Direccion General de Normas. Secretaria de Comercio v Fomento

Industrial, 1973,

10. Observaciones a la Técenica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de la Temperatura

1. Objetivo.

Establecer el método de prueba para determinar la temperatura.

2. Alcance,

Este método es aplicable en aguas residuales y naturales (superficiaies y marinas).

3. Referencias.

Este método esta basado en la Norma Oficial Mexicana NMX-AA-07, Direccién General de Normas,
Secretaria de Comercio y Fomento Industrial y en el Standard Methods.

4. Equipo y Materiales.

Instrumentos medidores de temperatura.

Se permite el empleo de instrumentos medidores de temperatura, siempre y cuando se ajusten a las Normas
Oficiales Mexicanas NMX -CH-5 “TenmoOmetros industriales de vidrio®  y NMX-CH-7 “Sistemas Termales
Aplicados como elementos primarios de medicion” en vigor, y cumplan cuando menos con los termémetros
de vidrio.

5. Soluciones y Reactivos.

No aplica.

6. Procedimiento.

Determinar la temperatura de la muestra extraida segin lo indicado en la norma NMX-AA-3 “Aguas
residuales - Muestreo”, y por inmersion directa del instrumento medidor de temperatura, esperando el
tiempo suficiente para obtener mediciones constantes.
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7. Calculos.

Las lecturas se obtienen directamente de la cscala del aparato medidor de temperatura v se¢ informan en

grados centigrados (°C) con aproximacién de 0.2 °C.

8. Precauciones.

Cuando se trate de agua residual, manéjese con mas cuidado, ademds de usar guantes, mascarilla y lentes de

seguridad.

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NMX-AA-07, Direccién General de Normas, Secretaria de Comercio y

Fomento Industrial.

- APIHA, WLEI, AWWA, “Standard Mcthods for the Examination of Water and Wastewate:™, 18 th

Edition, Washington, 1992, pp. 126-127.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.

-
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Procedimiento para la Determinacion de pH

1. Objetivo.

Establecer el método para determinar ¢l valor del pH del agua.

2. Alcance.

Esta técnica determina el valor del pH de las aguas residuales y naturales (superficiales y marinas), ajuste de
pH y neutralizacion dcido-base,

3. Referencias.

Esta técnica esta basada en la Norma Oficial Mexicana NOM-AA-8-1980 y en el Standard Methods.

4. Equipo y Materiales.
4.1 Medidor de pH.

El medidor de pH debe ser capaz de medir el pH de un agua en el intervalo de 0 a 14 por medio del empleo
de un electrodo de vidrio y otro de referencia, o bien, un electrodo combinado.

El medidor de pH debe calibrarse con una solucién reguladora patron cuyo pH se encuentre cerca de aquél
que-se desea medir, y comprobarse usando cuando menos otras dos soluciones de pH diferente, uno menor v
otro mayor de aquél en que se hizo la calibracion.

La diferencia entre cualquiera de las tres lecturas y el pH propio de la solucién patrén, no deben exceder de
0.1 unidades de pH.

Para fines de calibracion, se permite el empleo de soluciones preparadas o semipreparadas, siendo
responsabilidad del usuario de las mismas su correcta concentracion.

A la tlemperatura ambiente de 298°K (25°C) y para cualquier voltaje de entrada, el error de indicacion debido
a la inexactitud de la calibracién no debe exceder de 0.1 unidades de pH.

4.2  Materiales.

Comiin de laboratorio: Vasos de precipitados de 30, 100, 250 y 500 ml, barras magnéticas, pipetas Pasteur,
pisctas, paiiuelos desechables.
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5. Soluciones y Reactivos.

5.1  Hidréxido de Sodio 1 N.

5.2 Acido Sulfiirico 1 N.

5.3  Solucién Buffer de flalato hidrégeno de potasio 0.05 M para pH de 4.01.

5.4 Solucion Buffer de fosfatos (fosfato monobasico de potasio + fosfato dibéasico de sodio) 0.025 M.
para pH de 6.865.

5.5 Solucién Buffer de carhonatos (hicarbonato de sodio + carbonato de sodio) 0.025 m para pH de
10.014.

5.6  Preparacién de soluciones patrén para la calibracion.

Notas: Los reactivos que se mencionan deben ser grado analitico, cuando se hable de agua, se entiende agua
destilada:

Las cantidades de productos indicados en la Tabla deben preparase tan pronto como se necesiten, disolviendo
el material en agua a 25°C y diluyendo hasta 1000 ml, se usa agua con una conductividad especifica de 2
us/em a 25 °C y un pH de 5.6 2 6.0.

Para la preparacion de soluciones de boratos y fosfatos, se hicrve y enfria ¢l agua, con ¢l objeto de climinar ¢l
CO; y obtener un pH de 6.7 a 7.3. El fosfato acido de potasio y fosfato monosédico se deben secar eén una
estufa a 110°C - 130°C durante 2 horas.

6. Procedimiento.

6.1  Ajustar y calibrar ¢l aparato siguiendo el procedimiento indicado en el manual del mismo, retirar el
rccipiente con la solucion patrén y lavar los electrodos con agua quitando ¢l exceso con un material
adecuado de acuerdo a las instrucciones del fabricante del aparato, evitando friccionar la superficie de los
electrodos.

6.2  Efectuar la determinacion del pH enla muestra a la temperatura de 298 °K (25 °C ) o a la que
fue calibrado con las soluciones patron, de acuerdo con las indicaciones del manual del aparato.

7. Calculos.

El resultado se lee directamente en la caratula del aparato.

8. Precauciones.

8.1  Usar guantes, mascarilla y lentes de seguridad, sobre todo cuando se trata de ajuste de pH en agua
residual.
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8.2 Cuando hay formacién de cristales en la parte interna del electrodo, se elimina la solucion vy se lava
internamente con agua destilada para eliminar los cristales; ya limpio el electrodo se llena con una
solucion de KC1 4 M o con solucion de KCI 4 M saturada con AgCl, segiin sea el electrodo.

8.3  Lavar el electrodo con agua jabonosa, en caso de realizar mediciones a muestras grasosas.

8.4  En caso de tener baja respuesta del clectrodo, colocarlo en una solucion de HCI (1:1) durante 15
minutos, lavarlo con abundante agua y volver a realizar la calibracion.

9. Bibliografia.

-~ Norma oficial Mexicana NMX-AA-08, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial.

- APHA, WEF, AWWA, “Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater”, 18 th
Edition, Washington, 1992, pp. 429-432.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.

-
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Procedimiento para la Determinacion de Oxigeno Disuelto.
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Procedimiento para la Determinacion de Oxigeno Disuelto

1. Objetivo.

Esta técnica establece el procedimiento a seguir para la determinacién de oxigeno disuelto, por el método de
winkler simple o modificado.

2. Alcance.

Este método es aplicable para muestras de aguas naturales (superficiales y subterraneas) y residuales, pero no
para aquellas que contengan sulfito, tiosulfato, politionato, cantidades apreciables de cloro o hipoclorito, para
muestras con alto contenido de solidos en suspencion, con contenido de sustancias organicas las cuales sean
facilmente oxidadas en una dilucion altamente alcalina o que se oxidan por el yodo libre en una solucion
acida. Asi mismo, no es aplicable para muestras coloreadas.

3. Referencias.

Esta técnica es acorde a la Norma Mexicana en vigor, NMX-AA-12 y se complementa con la Norma NOM-
Z-1 “Sistema general de unidades de medida - Sistema (SI) de unidades”,

4. Equipo y Materiales

4.1 Botellas de vidrio de boca angosta, de 300 cm’ (ml) de capacidad con tapon esmerilado,
preferentemente tipo DBO.

4.2 Pipetasde 5 cm’y 10 em” con punta larga graduada en 0.1 cm’ (ml ).
Material comun de laboratorio.

5. Soluciones y Reactivos.

[.as sustancias y soluciones que a continuacién se mencionan deben ser grado analitico, a menos que se
indique otra cosa. Cuando se especifique el uso de agua, debe entenderse agua destilada.

5.1 Reactivos.

1  Tiosuifato de sodio pentahidratado. ( Na;S,0; . 5H;0 ).

.2 Hidréxido de sodio o hidréxido de potasio ( NaOH ) 6 (KOH ).
.3 Cloroformo (CHCl: ).
4

1.
]
]
1 Yoduro de sodio o yoduro de potasio ( Nal ) 6 (KI).

3
3
5.
5.
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5.1.5 Yoduro mercirico ( Hgly ).
5.1.6  Acido sulftirico concentrado ( H>SOx ).
5.1.7 Diyodato de hidrégeno y potasio ( KH (103) 3 ).
5.1.8  Sulfato manganoso ( Monchidratado, dihidratado, tetrahidratado o polihidratado ( MnSOx. nH,0 ).
5.1.9  Acido salicilico ( C;HgO3 ) 0 tolueno ( C;Hs ).
5.1.10 Nitruro de sodio ( NaNs ), ( acida ).
5.1.11 Almidén soluble.
5.1.12 Fluoruro de potasio dihidratado ( KF . 2H,0 ).

5.2  Soluciones.

5.2.1 Solucion de sulfato manganoso.
Disolver 480 g. de MnSO; . 4H,0 6 bien 400 g. de MnSO; . 2H;0 6 364 g de MnSO; . H,0 en agua,
filtrar y aforar a un dm’ ( un litro ). Esta solucién se debe utilizar siempre y cuando no dé color con
almidon al adicionarle una solucion dcida de yoduro de potasio.

5.2.2 Solucién alcali-yoduro-nitruro,
Disolver 500 gr. de NaOH y 136 g de Nal 6 700 g de KOH y 150 de KI en agua, diluir a un dm’ ( un litro
) con agua. A esta solucion agregar 10 g de NaN; disueltos en 40 ml de agua, Esta solucion no debe dar
color con solucién de almidén cuando se diluya y acidifigue.

5.2.3 Solucién de fluoruro de potasio.
Disolver 40 g de KF 2H,0 en agua y aforar a 100 ml.

5.2.4 Solucién indicadora de almiddn,
Disolver 10 g de almidén en un litro de agua hirviendo, dejar hervir durante 3 6 4 minutos y dejar reposar
durante un minimo de 12 horas. Usar tinicamente el liquido sobrenadante.

5.2.5 Solucién patrén de tiosulfato de sodio, 1.0 N.
Disolver 248.2 g de N#;S;03.5H20 en ugua recién hervida y fria, se afora a un litro. Si se desea preservar
la solucién debe anadirse 5 ml de cloroformo o un gramo de hidroxido de sodio.

5.2.6 Solucién valorada de tiosulfato de sodio 0.025 N.
Se prepara bien, sea por dilucién de 25 mi de la solucion patrén de tiosulfato de sodio 1.0 N a un aforo de
I litro, o bien por disolucion de 6.205 g de Na;S;H,O en agua destilada recién hervida v fria, v aforado a
un litro.

5.2.7 Valoracion del tiosulfato de sodio 0.025 N.
Se disuelve 1 g de Yoduro de Potasio (KI) cxento de Yodo, ¢n un matraz Erlenmeyer con 50 ml de agua
destilada, se agregan 5 ml de 4cido sulfiirico concentrado y a continuacion, exactamente 10 ml de solucién
dicromato de potasio 0.025 N. Se titula el yodo liberado con la solucién de tiosulfato de sodio 0.025 N,
agregando solucion indicadora de almidén hacia el final de la titulacion, cuando se alcance un color paja
palido; para conocer la concentracion de la solucion de tiosulfato de sodio se aplica la siguiente formula:

Normalidad de
solucion de tio- =(0.025 N dicromato de potasio)(10 ml dicromate de potasio)

sulfato de sodio  ml de tiosulfato de sodio consumidos en la valoracién
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Nota : Es necesano ajustar la solucion de tiosulfato de sodio 0.025 N para facilitar los célculos, aunque puede
utilizarse con la concentracion o normalidad que se obtenga.

6. Procedimiento.

6.1 Método de Winkler (modificacién de Alsterberg).

En cl mismo frasco para oxigeno disuclto cn ¢l cual sc¢ recolecto la mucstra, sc procede de la siguiente
manera:

6.1.1 Seagregan 2 ml. de sulfato manganoso. 2 ml. del reactivo élcali-yoduro-nitruro.

6.1.2 Ambas adiciones se deben hacer por abajo de la superficie del liquido.

6.1.3 Se coloca el tapon con cuidado para evitar burbujas dentro del frasco, se agita varias veces el frasco
por inversion, se deja que se sedimente el precipitado hasta aproximadamente dos tercios de la altura del
frasco.

6.1.4 Se destapa cuidadosamente el frasco y se agregy enseguida 2 ml de dcido sulfirico concentrado,
dejando que éste escurra por el cuello del frasco, se tapa nuevamente y se agita hasta que la disolucién sea
completa.

6.1.5 Sedeja reposar 5 minutos y se toma un volumen de 100 ml, se titula con tiosulfato de sodio, 0.025 N.,
hasta un color amarillo paja.

6.1.6 Se adicionan de 1 a 2 ml de solucion de almidon ( da un color azul ), se continda la titulacién hasta la

primera desaparicion de color azul, se anotan los mililitros de tiosulfato gastados.
7. Calculos.

La concentracion de oxigeno disuelto debe calcularse en la muestra con la siguiente formula:

axNx 8000
mg/l de O, =

b

Ln donde:

a= Volumen de tiosulfato gastados, en cm’,

N = Normalidad del tiosulfato de sodio.
b = Volumen de muestra usados ( 98.7) cm® (ml ).

NOTA.- Los 98.7 cm’ son por el desplazamiento de volumen con adicion de los reactivos.
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8. Precauciones.

8.1 Se recomicnda usar el método electormétrico cuando haya en la muestra interferencias de color o
presencias de substancias oxidantes y reductoras, debiéndose apegar al instructivo del fabricante del
equipo.

8.2 En el caso de que se desee preservar la solucion de almidén se deben agregar 1.26 g de 4cido salicilico
por litro de solucidn o 10 gotas de tolueno y mantenerse en refrigeracion.

8.3 Utilizar equipo de seguridad de laboratorio el cual consta de:

Bata de laboratorio.
Guantes de latex.
Gogles.

Mascarilla de scguridad.

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NOM-AA-12-1980, “Determinacion de Oxigeno Disuelto”, Direccion
General de Normas, Secretaria de Comercié y Fomento Industrial, 1980.

- Standard Methods for the Examination of Water and Wateswater, American Public Health
Association, American Water Work Association. 17 edition, USA, 1989.

— Métodos Estandar para el Examen de Aguas y Aguas de Desecho, Editorial Interamericana, S.A.,
Undécima Edicion, México D.F., 1963.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.

-
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Procedimiento para el Muestreo de Cuerpos Receptores.
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Procedimiento para el Muestreo de Cuerpos Receptores

1. Objetivo.
Esta técnica establece los lineamientos generales y recomendaciones para ¢l muestreo ¢n cucrpos reeeptores

de aguas, con el fin de determinar sus caracteristicas fisicas, quimicas y bacteriolégicas, debiéndose observar
las modalidades indicadas en las Normas de Métodos de Prueba correspondientes.

2. Alcance.

Aplicable a cuerpos receptores de aguas superficiales, excluyendo aguas estuarinas y aguas marinas.

3. Referencia.

Esta técnica se establece de acuerdo a lo estipulado en la Norma Mexicana NMX-AA-14-1980 “Cuerpos
Receptores-Mucstreo™.

4. Equipos y Materiales.
4.1  Recipientes para el transporte y conservacion de las muestras.

4.1.1 Material de los recipientes.
Los recipientes para las muestras deben ser de materiales inertes al contenido de las mismas. Fn el caso
de los recipientes para muestras a las que se les va a efectuar andlisis bacteriolégicos deben de ser de
materiales resistentes a presiones y temperaturas requeridas para la esterilizacion.

4.1.2 Tapas o cierres.
Los tapas deben proporcionar un cierre hermético en los recipientes y ser de un material afin al del
recipiente.

4.1.3 Los recipientes deben tener una capacidad minima de 2 litros. En el caso de los recipientes para
analisis bacterioldgicos la capacidad debe ser no mayor de 250 mi.

4.2  Etiquetas para las muestras.

4.2.1 Se debe tomar las precauciones necesarias para que en cualquier momento sea posible identificar las

muestras. Se deben emplear etiquetas pegadas o colgadas, o numeras los frascos anotdndose la
informacion en una hoja de registro.

4.2.2 Estas etiquetas deben contener como minimo la siguiente informacion:
e e e e e 8 e e P T T e e i e e = vy
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AT =
~ Cuerpo receptor en estudio.

- Numero y nombre de la estacion.

- Identificacion de la descarga.

- Nuimero de la muestra.

- Fecha y hora de muestreo.

~ Nombre y firma de la persona que efectiia ¢l muestreo.
- Analisis a efectuar.

4.2.3 Se debe utilizar papel y tinta tales, que no sufra alteraciones con el agua.

4.3  Hoja de registro.

4.3.1 Se debe llevar una hoja de registro con la informacién que permite identificar el origen de la muestra
y todos los datos que en un momento dado permiten repetir ¢l muestreo.

4.3.2 Lahoja de registro debe contener la siguiente informacion;
4.4  Los datos citados en el inciso.

4.4.1 Resultados de pruebas de campo practicadas en la zona estudiada, sobre diferentes planos de la
misma.

4.4.2 Temperatura ambiental, temperatura del agua, pH y gasto.
4.4.3 Localizacion de las estaciones de muestreo.

4.4.4 Descripcion detallada de las estaciones de muestreo, de manera que cualquier persona pueda tomar
otras muestras en el mismo lugar.

4.5  Equipo de recoleccion de muestras.

4.5.1 Muestreadores automaticos.- Se permite su empleo siempre y cuando se operen de acuerdo con las
instrucciones del fabricante del equipo muestreador, dandoles el correcto y adecuado mantenimiento,
asegurdndose de obtener muestras representativas del cuerpo receptor.

4.5.2 Recipiente muestreador.- Debe reunir las siguientes caracteristicas:

~  Ser de material inerte al tipo de aguas del cuerpo receptor.

—  Estar provisto de un mecanismo, que permita ¢l muestreo a diferentes niveles.

~  Su capacidad debe ser tal, que la muestra sea representativa del estrato o nivel muestreado.

4.6  Material comuin de laboratorio.



Comisién del Agua del Estado de México

Departamento del Laboratorio del Agua
Elaboré:  1.Q. Anibal Fentanes Moreno e Elaboracién: | Ediciba: | Pagina:
Reviso:  1.Q.I. Tomés Alvarado Miramar #/ | Junio 1999 | 3%, 5 de6
Autorizo:  QI. Antonio A, Chévez Martinez n = Vigencia: | Revision: | No. de Doc=
Titulo: Proc. para el Muestreo de Cuelpo&lfe}‘gfores Junio 2001 | 02 05-08

5. Soluciones y reactivos.

Sélo se permite agregar a las muestras los reactivos y soluciones utilizados como preservativos, los indicados
en las normas de métodos de prueba.

6. Procedimiento.

Cualquiera que sea ¢l método de muestreo especifico que se aplique a cada caso, debe cumplir con los
siguientes requisitos:

6.1  Las muestras deben ser representativas de las condiciones que existan en el sitio y hora de muestreo y
tener el volumen suficiente para cfectuar en él las determinaciones correspondientes.

6.2  Para ¢l muestreo en cuerpos receptores, se debe establecer una red de muestreo que represente las
condiciones particulares del cuerpo receptor, debiéndose tomar las muestras en la parte superior, media o
inferior.

6.3  Con el objeto de conocer las variaciones de las condiciones particulares del cuerpo receptor, se debe
establecer un ciclo anual de muestreo que cubra las épocas de precipitacion pluvial y estiaje.

6.4 Al efectuarse el muestreo deben anotarse los datos segiin se indica.

6.4.1 Muestreo en corrientes.
Se debe muestrear y aforar en los siguientes puntos:

— Aguas arriba de la descarga, a una distancia tal, que no se manifieste influencia de ésta.

= [Ln la descarga misma, lo mas proximo posible a su desembocadura al cuerpo recepior.

- Aguas abajo de la descarga, a una distancia tal, que se considere se haya efectuado una mezcla
uniforme dc la descarga en el cuerpo receptor.

— Se recomienda muestrear a una distancia tal, que se considere que el cuerpo receptor haya absorbido
el efecto de la, para apreciar el grado de recuperacion del cucrpo receptor.

6.5 Para fines de estudio del cucrpo receptor, sc debe muestrear cn aquellos sitios en que s¢ aprecien
cambios fuertes de seccidn, caidas, zonas cubiertas de lirio u otros organismos eutrificantes.

6.6  Muestreo en lagos, lagunas, presas y embalses.
Los sitios de muestreo, ademas de los indicados, anteriormente deben ser:
- En los efluentes, antes de desembocar al cuerpo receptor.
- Dentro del cuerpo receptor, donde se aprecie una mezcla uniforme con los afluentes.
- En las salidas del cuerpo receptor.

6.7  Cierre de los recipientes de muestreo.
Las tapas o cierres de los recipientes deben fijarse de tal forma que se evite el derrame de 12 muestra

e e b e mers T e . 0 2 2 St
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6.8  Transporte de las muestras.

6.8.1 Durante el tiempo de transporte de la muestra, del sitio de muestreo al laboratorio, las muestras deben
mantenerse a baja temperatura, bajo las condiciones especificas del analisis a efectuar.

6.8.2 El ticmpo de transportc de las mucstras al laboratorio, dependeré del tipo de analisis a desarrollar y de
los preservativos empleados.

6.9  Preservacion de las muestras.
Como ya se menciond solo se permite agregar a las muestras los preservativos indicados en las Normas
de Métodos de Prueba.

7. Cilculos.

No aplicable.

8. Precauciones.

Es muy importante tomar las debidas precauciones de seguridad y de higiene en el muestreo, en funcion del
tipo de cuerpo receptor que se esté muestreando.

Se recomienda mantener las muestras a una temperatura de 4°C +/- 2°C.

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NMX-AA-14, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y

Fomento Industrial, 1980.

10. Obscrvacioncs a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Color
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Procedimiento para la Determinacion de Color

1. Objetivo.

Establecer ¢l método de prueba espectrofotométrica para la determinacion de color en agua.

2. Alcance.

El método espectrofotométrico se aplica a muestras de cualquier origen potable (aguas superficiales) y aguas
de desecho (domésticas e industriales). Este método es seleccionado para el anélisis de la mayoria de las
muestras tomadas en plantas de tratamiento de aguas residuales, ya que no pueden ser analizadas por el
método de comparacién visual debido al tipo de interferencia que llega a presentarse.

3. Referencias.

Este método se complementa con las Normas Oficiales Mexicanas en vigor: NOM-AA-3 “Aguas Residuales
- Muestreo™ y “NOM-AA-14 “Cuerpos Receptores - Muestreo™.

4. Equipo y Materiales.

4.1  Espectrofotémetro.- Con un dambito efectivo de operacién de longitud de onda.

4.2 Sistema de filtracion.- Matraces de filtracion al vacio de 250 ml. con valvula de tres pasos, porta crisol
micrometalico de filtracién con poros de 40 micras y sistema de vacio ( Ver figura | ).

4.3- Centrifuga,

5. Soluciones y Reactivos.

5.1  Los reactivos que a continuacién se mencionan deben ser grado analitico. Cuando se mencione la
palabra agua, se debe entender agua destilada.

5.2 Acido sulfiirico, ( H,SO, ) concentrado.

5.3  Hidroxido de sodio ( NaOH ).
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Sistema de Filtracion

Figura No. 1
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6. Procedimiento.

Se toman dos porciones de la muestra original de 50 ml. cada una, a la temperatura ambiente. Se usa una
muestra con su pH original y la otra se ajusta a un pH 7.6, usando acido sulfirico concentrado o hidroxido
de sodio, segin s¢ requiera.

6.1 Centrifugar las muestras para eliminar sélidos en suspension y cada muestra tratarla separadamente en la
forma siguiente:

6.1.1. Mezclar cuidadosamente 0.1 g de auxiliar de filtracién ™ con una porcién de 10 ml de la muestra
centrifugada; filtrar la suspension resultante para formar una capa previa en el crisol de filtracion,
recibiendo el filtrado en el matraz utilizado para desechos.

6.2. Mezclar 0.04 g de auxiliar de filtracion con 35 ml de muestra centrifugada y mientras se mantiene el
vacio, filtrar a través de la capa y pasar al matraz de desechos, repitiéndose la operacion hasta que ¢l
filtrado sea claro; para alcanzar este punto dar vuelta a la llave de tres pasos para que el filtrado se colecte
en el matraz de muestra clarificada. de donde se toman 25 ml para la determinacién de la transmitancia.

6.3. Calibrar ¢l Espectrofotometro con una celda llena con agua bidestilada a 100 % de transmitancia, ya
calibrado proceder a las lecturas de las transmitancias de la muestra para cada longitud de onda
presentado en la tabla 1, pueden usarse las 10 ordenas marcadas con asteriscos para trabajos rutinarios a
las 30 ordenadas para investigacion.

Factores cuando se usan 30 ordenadas
0.03269 0.03333 0.03938

Factores cuando se usan 10 ordenadas
. 0.0986 0.10000 0.11814
7. Calculos.
Para facilitar los calculos se debe poner la transmitancia obtenida, en el lugar de la longitud de onda.

7.1. Tabular los valores de transmitancia correspondientes a la longitud de onda de las columnas x, v, z,
donde “'y” es el porcentaje de luminancia de la muestra.

7.2. Calcular los coeficientes cromaticos X e Y de los valores triestimulos X, Y, Z, por las ecuaciones
siguientes:

“iCelite No. 505 o equivalente. Celite filter Aid (IQI) nombre: registrado de productos preparados con
tierra de diatomaceas.
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X
X= (1)
X+Y+Z
Y
S (2)
X+Y+Z

7.3. Localizar los puntos X, Y en los diagramas de cromaticidad de las figuras 2a, determinar la longitud de
onda dominante en nm y ¢l porcentaje de pureza en el mismo diagrama. El tono de la muestra sera
determinado a partir de la longitud de onda dominante de acuerdo con la tabla 1.
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Tabla |
Ambito de longitud de onda nm. Tono

400 - 465 Violeta

465 - 482 Azul

482 - 497 Azul - verdoso

497 - 530 Verde

530 - 575 Verde amarillento

575 - 580 Amaiillo

580 - 587 Anaranjado amarillento

587 - 598 Anaranjado

598 - 620 Anaranjado rojizo

620 - 700 Rojo

400 - 530¢ Purpura azuloso

530¢ - 700 Purpura rojizo

8. Precauciones.

Para el manejo del H,SO, deben utilizarse lentes de seguridad, bata, y si es necesario, guantes y mandil de

hule butilico o neopreno, en un lugar bien ventilado. No usar lentes de contacto.

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NMX - AA - 17, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y

Fomento Industrial.

- LENGA R.E The sigma - Aldrich Library of Chemical Safety Data, 2* Edition, Sigma Aldrich Co.,

EE.UU., 1988.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Solidos Disueltos Totales

1. Objetivo.

Esta técnica establece el procedimiento de prueba para la determinacién de solidos disueltos totales en agua.

2. Alcance.

La técnica abarca a cualquier tipo de aguas de origen natural, industrial, agropecuario y municipal a fin de
obtener la cantidad de sustancias solidas disueltas en ella.

Solidos disueltos totales son las substancias organicas e inorgénicas solubles presentes en el agua.

Los solidos disueltos son parte del total de los sélidos contenidos en cualquier efluente, ya que se tienen
solidos suspendidos, sedimentables, flotantes y disucltos. La determinacion puede realizarse por diferencia o
directamente, seglin convenga. Los datos se obtienen en peso por unidad de volumen.

3. Referencias.

Se complementa con las siguientes Normas Oficiales Mexicanas en vigor: NOM-AA-3  “Aguas Residuales
— Muestreo * y NOM-AA-14 * Cuerpos Receptores — Muestreo .

4. Equipo y Materiales

4.1” Bomba de vacio.

42  Estufa cléctrica 373 °K - 393 °K (100 °C - 120 °C),
4.3  Balanza analitica con capacidad de 100 g. ( +/- 0.0001 g.)
44 Mufla eléctrica.

4.5  Cipsula de porcelana con capacidad de 75 ml.

4.6  Crisol gooch poro fino.

4.7 Matraz kitasato de 1 a 2 litros de capacidad.

4.8  Filtro de fibra de vidrio.

4.9  Pinzas para crisol.

4.10 Desecador.

4.11 Material comin de laboratorio.

5. Soluciones y Reactivos.

No Aplica.
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6. Procedimiento.

6.1  Mezclar uniformemente la muestra y filtrar a través de un crisol gooch, el cual previamente se ha
preparado con un filtro de fibra de vidrio, hasta aproximadamente un volumen de 100 ml de filtrado.
6.2  En la capsula de porcelana a la que previamente se le ha determinado su masa, verter 50 ml de la
muesta filuada y evaporar casi a sequedad.
La capsula con la muestra, someterla a sequedad en la estufa eléctricaa 376 “K- 388 "K ( 103 °C -
115 °C ), durante 30 minutos.
6.3  Emplear pinzas para pasar la cdpsula al desccador y llevar a masa constante, por diferencia de masa
entre la cdpsula con la muestra evaporada y la masa original de la cdpsula, se conoce el contenido de los
sélidos disueltos por unidad de volumen.

7. Calculos.
El contenido de los sdlidos disueltos totales se obtiene con la siguiente expresion:

(P2-Py)x 1000 x 1000
SDT =

Vo

Fn donde:
P, = Masa de la capsula, en g.
P, = Masa de la cipsula mas el residuo de la muestra evaporada en g.

Vo = Volumen de la muestra filtrada que se colocd en las cépsula, en ml.
SDT = Sélidos disueltos totales en mg/l.

8. Precauciones.
8.1 Durante el manejo de la muestra, usar bata de algodén,

8.2 Manipular la cdpsula timicamente con guantes de hule y pinzas.
8.3 Verificar que el desecante del desecador no esté hidratado.

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NMX - AA - 20, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Nitrogeno Total.
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Procedimiento para la Determinacion de Nitrégeno Total

1. Objetivo.

Esta técnica establece el método Kjeldahl para la determinacion de nitrégeno total en aguas residuales v
naturales.

2. Alcance.

Es aplicable para concentraciones mayores de 1.0 mg de nitrogeno/Litro.

3. Referencias,

Norma Oficial Mexicana NOM-AA-26. “Aguas-Determinacion de Nitrdgeno Total”, Direccion General de
Normas, Secretaria de Comercio y Fomento Industrial, 1980,

4. Equipo y Materiales.

4.1 Balanza analitica de sensibilidad 0.0001 g.
4.2 Aparato para la determinacion de N, / Kjeldahl.
4

.2.1. Digestor con sistema de extraccion de humos.
Destilador con sistema de condensacion para mantener la temperatura por debajo de 302 K ( 29 ¥C ).

4.3 Matraz Kjeldahl de 800 ml.
4.4. Material comin de laboratorio.

5. Soluciones y Reactivos.

5.1  Reactivos.- Cuando se hable de agua se debe entender agua bidestilada.
Los reactivos deben ser grado analitico a menos que se indique otra cosa.

5.1.2  Oxido merctrico rojo ( HgO ).

5.1.3  Acido sulftirico concentrado ( H,SO, ).

5.1.4  Sulfato de potasio ( K,SO, ).

5.1.5  Hidroéxido de sodio ( NaOH ).

5.1.6  Tiosulfato de sodio pentahidratado ( Na.S,0, . 5H.O ).

5.1.7  Fenolftaleina disodica.

1.8  Alcohol etilico o isopropanol.

1.9 Acido borico ( H,BO, ).

1.10  Rojo de metilo.

1.11  Azul de metileno.
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5.1.12 Tetraborato de sodio ( Na,B,0, ).

5.2 Preparacion de soluciones.

5.2.1 Solucién amortiguadora.- Agregar 88 ml de una solucién de hidroxido de sodio 0.1 N a 500 ml de
solucion de tetraborato de sodio ( Na,B,0, ) 0.025 N y alorar a 1 litro.

5.2.2 Solucién de sulfato mercirico.- Disolver 8 g de 6xido mercirico rojo (HgO) en 50 ml de é4cido
sulfiirico ( 1:5 ) y aforar a 100 ml con agua.

5.2.3 Solucién de acido sulfurico - sulfato mercurico - sulfato de potasio.

~ Disolver 134 g de sulfato de potasio ( K,SQ, ) en 650 ml de agua, agregar 200 ml de 4cido sulfirico
concentrado.

- Anadir 25 ml de solucion de sulfato mercirico y aforar a | litro.
Este reactivo debera mantenerse a una temperatura mayor de 14°C para evitar que sc cristalice.

5.2.4 Solucion de hidréxido de sodio - tiosulfato de sodio.- Disolver 500 g de hidréxido de sodio ( NaOH )
y 25 g de tiosulfato de sodio ( NaOH ) y 25 g de tiosulfato de sodio pentzhidratado ( Na,S.0,5H,0 )
en agua y aforar a 1 litro.

5.2.5 Solucién indicadora de Fenolftaleina: Disolver 5 g de sal de fenolftaleina disédica en agua y aforar a
1 litro. Si es necesario, afadir hidréxido de sodio 0.02 N gota a gota hasta que la solucion alcance un
ligero color rosado. Disolver 5g de sal de fenolftaleina en 500 ml de alcohol etilico al 95% o
1sopropanol y aforar a 1 litro con agua. Es necesario agregar hidroxido de sodio 0.02 N gota a gota
hasta que la solucion alcance un ligero color rosado.

5.2.6 Soluci6n de acido sulfurico 0.02 N,

5.2.7 Solucion de hidréxido de sodio 6 N.

5.2.8 Solucion de hidréxido de sodio 0.1 N.

5.2.9 Solucién de hidroxido de sodio 0.02 N.

5.2.10 Solucién de dcido bérico.- Disolver 20 g de 4cido bérico ( H,BO, ) en agua, agregar 10 m! de la

solucion indicadora y aforar a 1 litro.

5.2.11 Solucién indicadora mixta.- Se mezclan los voliimenes de rojo de metilo al 0.2% cn ctanol con un

~ volumen de azul de metileno al 0.2% en etanol. Esta solucién debe prepararse por lo menos cada 30
dias.

6. Procedimiento.
6.1  Niwrogeno amoniacal.

6.1.1 Tomar una muestra dependiendo de las concentraciones esperadas, diluir con agua hasta 300 ml.

6.1.2 Preparar un testigo con 300 mi de agua y darle el mismo tratamiento que a la muestra como sigue:

6.1.2.1 Adadir 25 ml de solucién amortiguadora de boratos y ajustar el pH a 9.5 con solucién de
hidroxido de sodio 6.0 N, utilizando potenciémetro o papel indicador para verificar,

6.1.2.2 Transferir la solucién a un matraz Kjeldahl, Conectar ¢l matraz Kjeldahl al bulbo del aparato de
destilacion; destilar la muestra cuidando que la temperatura del condensador no pase de 302 “K (29°C),

recolectando el condensado con la punta del tubo del refrigerante sumergido en 50 ml de la solucién de
acido borico del matraz receptor.
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Nota: La destilacion se completa cuando se hayan recolectado 200 ml. de destilado aproximadamente,
incluyendo los 50 ml de la solucién de dcido bérico con la solucién indicadora mixta.

6.1.2.3  Retirar el matraz colector y titular con solucién de acido sulfiirico 0.02 N hasta que la solucién
vire de un verde esmeralda a un café rojizo.

6.2  Nitrogeno organico.

6.2.1 Dejar enfriar el residuo contenido en el matraz Kjeldahl, producto de la destilacién. Afadir S0 ml de
la solucidn de acido sulfiirico - sulfato mercirico - sulfato de potasio. Conectar al aparato de digestion.
Calentar la mezcla en el matraz Kjeldahl a una temperatura que no exceda de 644 °K ( 371 °C ) hasta que
los gases de SO, ( vapores blancos ) sean eliminados y la solucion se torne incolora o amarillo palido, a
partir de este momento se mantiene el calentamiento durante 20 minutos mas. La digestion se debe
efectuar bajo condiciones satisfactorias de ventilacion y extraccion de gases.

6.2.2 Dejar enfriar la solucion, afiadir 300 ml de agua y 5 gotas de la solucion indicadora de Fenolftaleina.

6.2.3 Sostener el matraz en posicion ligeramente inclinada y agregar 50 ml aproximadamente de solucién
de hidroxido de sodio - tiosulfato de sodio con lento escurrimiento por las paredes del matraz y sin
mezclar, hasta que el matraz de digestion sea conectado al aparato de destilacion, procurando formar dos
capas.

6.2.4 Conectar inmediatamente el matraz al bulbo del aparato de destilacion. Agitar y verificar la
alcalinidad dc la solucion de acuerdo al cambio de color de la misma ( de incoloro a rosa ). En caso de que
no se haya alcanzado la alcalinidad, agregar un exceso de la solucion de hidroxide de sodio - tiosulfato de
sodio hasta la obtencion de una coloracion rosa. La muestra se destila, cuidando que la temperatura del
condensador no pase de 302K ( 29°C ), recolectando el condensado con la punta del tubo del refrigerante
sumergida en 50 ml de la solucion de acido bérico del matraz receptor.

Nota: La destilacién se completa cuando se haya recolectado 200 ml de destilado aproximadamente,
incluyendo los 50 ml de la solucion de écido bérico con la solucion indicadora mixta.

6.2.5 Retirar el matraz colector y titular con solucién de dcido sulfirico 0.02 N hasta que la solucion vire
de un verde esmeralda a un café rojizo.

6.3  Nitrcgeno total.

Esta determinacion puede hacerse directamente siguiendo el procedimiento descrito para Nitrdgeno
Orgéanico (Inciso 6.2).
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7. Calculos
El nitrégeno amoniacal, orgdnico y total en mg/l se calcula con la férmula siguiente:
(A-B) X N

Nitrogeno totalenmg /1 = X 14 X 1000
\4

En donde:

A = Volumen de solucion de acido sulfiirico empleado para titular la muestra, en ml, correspondiente al
nitrogeno amoniacal, organico o total.

B = Volumen de solucion de dcido sulfiirico empleado para titular el testigo, en ml,

N = Normalidad de la solucion de acido sulfirico

V = Volumen de muestra, en ml.

14 = Equivalente del nitrégeno.

En el caso que B sea mayor que A, s¢ repite la prueba ( Se recomienda emplear mayor volumen de muestra ).
O bien, el nitrégeno total en mg/l=

nitrégeno organico en mg/l + nitrégeno amoniacal en mg/l.

8. Precauciones.

Cuando se trate de agua residual, manéjese con mas cuidado, ademas de usar guantes, mascarilla y lentes de
scguridad.

9. Bibliografia,

— Norma Oficial Mexicana NOM-AA-26 “Aguas-Determinacion de Nitrogeno Total”, Direccion
General de Normas, Secretaria de Comercio y Fomento Industrial.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Determinacion de la Demanda Bioquimica de Oxigeno

1. Objetivo.

Establecer la determinacién de la Demanda Bioquimica de Oxigeno en agua por el método de incubacion
durante cinco dias,

2. Alcance.

Esta técnica cubre la determinacion en aguas naturales y residuales.

3. Referencias.

Norma Oficial Mexicana NOM-AA-28-1981. “Determinacion de la Demanda Bioquimica de Oxigeno”.
Direccion General de Normas: Secretaria de Comercio y Fomento Industrial.

4. Equipo y Materiales.

4.1  Aparatos y equipo utilizados para la determinacion de oxigeno disuelto.
4.2  Incubadora capaz de mantener una temperatura de 20°C + 1°C.

4.3  Equipos de aereacién: compresor trampa para grasas y difusor

4.4  Aparatos de uso comin en el laboratorio.

4.5 Materiales de uso comin en el laboratorio.

5. Soluciones y Reactivos.

Los reactivos que a continuacién se mencionan deben ser reactivos grade analitico, a menos gue se indigue
otra cosa. Cuando se hable de agua, se debe entender agua destilada.

5.1  Los mismos reactivos que se indican en la técnica de determinacion de oxigeno disuelto.

5.2 Solucién amortiguadora de fosfato.
Disolver 8.5 g de fosfato monobésico de potasio (KH,POy), 33.4 g de fosfato dibasico ¢ sodio
heptahidratado (Na;HPO4.7H20), 21.75 g de fosfato dibasico de potasio (KoHPO,) y 1.7 g de cloruro de

amonio (NH4Cl) en 500 ml de agua y aforar a 1 litro, el pH de esta solucién amortiguadora debe ser 7.2.
sin ajuste alguno.

5.3. Solucién de sulfato de magnesio.
Disolver 22.5 g de sulfato de magnesio heptahidratado (MgS0s.7H,0) en agua y diluir a un litro,
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5.4. Solucién de cloruro de calcio.
Disolver 27.5 g de cloruro de calcio anhidro (CaCl,) en agua y aforar a un litro.

5.5. Solucién de cloruro férrico.
Disolver 0.23 g de cloruro férrico hexahidratado (FeCl3.6H,0) en agua y aforar a un litro.

5.6. Solucién de acido sulfirico 0.1N.
Diluir 4.9 g (aproximadamente 3 ml) de 4cido sulfurico (H2SO;) concentrado de densidad 1.841 g/ml en
agua y aforar a un litro.

5.7. Solucion de hidroxido de sodio 0.1N.
Disolver 1 g de hidroxido de sodio (NaOH) en agua y aforar a un litro.

6. Procedimiento.
6.1 Método directo

6.1.1 Esta técnica se emplea en muestras cuyo DBO en S dias no exceda de 7 mg/l que por consiguiente no
¢s necesario diluir

6.1.2 Llevar la muestra a 20 °C aproximadamente y aerear durante 30 minutos por medios mecénicos o con
un compresor con trampa adecuada para grasas, para aumentar ¢l contenido de oxigeno disuelto hasta ¢l
punto de sobresaturacion,

6.1.3 Neutralizar las muestras a un pH aproximado de 7.0 con 4cido sulfiirico (H2SOs ) 0.1 N o hidréxido
de sodio 0.1 N ( NaOH ) llenar dos 0 mas botellas para DBO, con la muestra, dejando que se derrame.
Analizar una botella de oxigeno disuelto inmediatamente para determinar * Oxigeno disuelto inicial “ v las
otras botellas que se incuban por 5 dias a 20°C manteniendo siempre un sello hidraulico.

6.1.4 Después de 5 dias determinar la cantidad de oxigeno disuelto en las muestras incubadas.

6.1.5 Expresion de resultados
LaDBO:s se determina segin la siguiente formula:

DBOs.enmg /1 =0DI - ODF
En donde:

ODI = Oxigeno disuelto inicial, en mg /1,
ODF = Oxigeno disuelto en las muestras incubadas después de 5 dias, en mg /1

6.2 Método de dilucion.

6.2.1 Preparacion del agua de dilucion.
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6.2.1.1 Calcular la cantidad de agua de dilucién dependiendo del nimero de muestras. Efectuar dos
diluciones diferentes como minimo para cada muestra.

6.2

.1.2  En un garrafén previamente lavado con agua, agregar 1 ml. de cada una de las soluciones ( 5.2,
53,5

. 5.4y 5.5) por cada litro de agua.
6.2.1.3 Aerear hasta completa saturacion.

Las diluciones recomendables de las muestras son:

Tabla 1
Tipo de desecho DBOs ( estimada ) en mg/l. % de dilucién
Desecho industrial concentrado 500 - 5000 0.1 - LU
Aguas residuales domésticas 100 - 500 1.0 - 5.0
Efluentes tratados 20 - 100 5.0 - 25.0
Aguas de rio contaminadas 5-20 25.0 -100.0

6.2.2 Medir directamente en 3 botellas de 300 ml. tipo DBO volimenes apropiados de la muestra por cada
dilucion, usando una pipeta volumétrica de punta alargada y llenar las botellas con el agua de dilucién
Justamente para que el tapon pueda colocarse sin dejar burbujas de aire.

6.2.3 Para la determinacion de la DBOs se efectiian los siguientes pasos:

6.2.3.1 Determinacion del oxigeno disuelto inicial en una de las botellas de DBO.

6.2.3.2. Determinacion de oxigeno disuelto a los 15 minutos.
En otra botella determinar el oxigeno disuelto a los 15 minutos de haber mezclado la muestra con el agua
de dilucion.

6.2.3.3. Determinacion del oxigeno disuelto a los 5 dias.
La tltima botella se mete a la incubadora a 20°C durante 5 dias manteniendo el sello hidraulico en el

término de ese tiempo y determinar la cantidad de oxigeno disuelto en la muestra.

6.2.3.4. La DBO:s se calcula segiin la siguiente férmula:

OD;s - ODF
DBO mg/l =
* % dilucion
* Expresados en decimales:
100%=1.0
10%=0.1
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6.3 Inoculacién

6.3.1 El objeto del inoculo es introducir en la muestra una poblacién biolégica capaz de oxidar la materia
orgdnica que contenga.
Cuando tales microorganismos ya estan presentes, como en las aguas residuales domésticas o efluentes no
clorados y en aguas superficiales, no es necesario inocular las muestras.
Cuando haya raz6n para creer que la mucestra contiene muy pocos microorganismos, como resultado de la
cloracion, temperatura elevada o PH extremo, el agua de dilucién debe ser inoculada.

6.3.2 La seleccion del inoculo apropiado es un factor importante en la determinacion de la DBO en muchos
casos particularmente en desechos de procesadoras de alimentos, se puede obtener un inoculo satisfactorio
usando el liquido sobrenadante de las aguas residuales domésticas, el cual ha sido incubado a 20°C en un
recipiente destapado durante 24 - 36 horas.

Muchos desechos contienen compuestos organicos que no estdn sujetos a la oxidacion por el inoculo de
las aguas residuales domésticas, en estos casos s¢ pucde usar un inoculo preparado del suclo, aclimatado y
desarrollado en el laboratorio, 0 el agua receptora colectada bajo del punto de descarga del desecho
particular, ( de 3 a 5 Km. abajo ). Los dos tultimos son los de mayorces posibilidades. El agua receptora
usada como fuente de inoculo indudablemente daré la mejor estimacion del efecto de un desecho de agua.
Dehe ser colectada en un punto en donde se haya formado una biota capaz de usar como alimento los
compuestos organicos particulares presentes.

En algunos casos éstos pueden asegurar la seleccién de un inoculo satisfactorio muchos kilémetros abajo
del punto de descarga del desecho, lo cual no es practico con desechos periddicos dificilmente
susceptibles a la oxidacion bioldgica, es mas préactico formar un inoculo aclimatando el desecho o agua
receptora con pequeiios incrementos diarios del desecho particular junto con el agua residual doméstica,
hasta que se desarrolle un inoculo satisfactorio.

6.3.3 Preparacion del agua de dilucién con inoculo.
Se prepara el agua de dilucion con el inoculo mas satisfactorio para el desecho particular en estudio.
Solamente experiencias pasadas pueden determinar la cantidad efectiva del inoculo que se agrega por litro,
sin embargo puede servir como ilustracion usar 1 - 10 ml. de agua residual doméstica por litro de agua de
dilucién o 10 - 50 ml. de agua de rio por litro de agua de dilucién incubdndose durante 36 horas.
El agua de dilucién inoculada debe usarse el mismo dia que sc preparc.

6.3.4 Incubacién con inoculo
Calcular el porcentaje de inoculo que se requiere para producir por lo menos una DBO ( 5 dias ) de 0.5
mg/l. Calcular las diluciones del desecho particular del agua como se ilustran en la tabla 1. Se disminuye
la concentracion del desecho lo suficiente para tomar en cuenta la utilizacién del oxigeno por el inoculo.
Medir la cantidad de desecho que se requiera, igual que en la tabla 1. Agregar a la muestra
aproximadamente la mitad de la cantidad de agua de dilucidn que se requiere. Esto es necesario para
asegurar que el desecho concentrado no es causa de toxicidad a los organismos del inoculo.
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7. Cilculos.
ODys - ODF
DBOs mg/l1= (A)
* % de dilucion
Donde :

OD)s y ODF estan dados en mg/l
*Expresados en decimales

7.1 Correccién por demanda de inoculo.
El valor de la correccion por la demanda de inoculo se obtiene determinando la DBO del mismo.
Determinar el abatimiento de oxigeno del inoculo estableciendo una serie separada de diluciones de éste y
seleccionando aquella que consuma del 40 - 70 % de oxigeno al quinto dia, uno de estos abatimientos se
usa luego para caleular la correccion debida a 1a pequena cantidad de inoculo al agua de dilucion.

Bl - B2
DBO inoculo mg/l = ( B)
* % de dilucion

* Referido al inoculo.

Donde :

B1 = Oxigeno disuelto del agua de dilucion inoculada antes de la incubacion, enmg / 1.

B2 = Oxigeno disuelto del agua de dilucion inoculada después de la incubacion, en mg/l.

La correccion por inoculo de la demanda bioquimica de oxigeno al quinto dia utilizando inoculo queda
expresada por:

DBOsmg/l = A - B

Donde A = Incubacién con inoculo, y B = Correccién por demanda de inoculo.

7.2 Célculo para DBO:« con inoculo.
Formula de calculo:

DBO:, mg/l = (D; = D) - (By- B) B
P
Donde ;

o
|

Oxigeno Disuelto de la muestra diluida, después de 15 minutos de su preparacion, en mg/l.
D; = Oxigeno Disuelto de la muestra diluida, después de incubacion, en mg/l.

Fraccion decimal volumétrica de la muestra utilizada.

Oxigeno Disuelto del agua de dilucion inoculada antes de la incubacion, en mg/l

Oxigeno Disuelto del agua de dilucién inoculada después de la preparacion, en mg/l.
Proporcion del inoculo en la mucstra diluida con respecto a la del control del inoculo.

%% del inoculo en el control del inoculo

L

W T
hon
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Determinacion del factor “F”.
Ejemplo : Se utiliza 0.1 ml de inoculo por cada 1000 ml de agua de dilucion.
Entonces : 1000 ml agua de dilucion — 0.1 ml de inoculo
300 m!l agua de dilucion - X
X=0.03 ml de inoculo.

Por lo tanto, ¢l % de inoculo ¢n el control del mismo es de 0.03 ml.

Para una muestra de 5 ml diluida en 300 ml de agua inoculada, el % de inoculo en la muestra sera:
0.03 ml de inoculo — 300 ml agua de dilucion
X - 295 ml agua de dilucién
X =0.0295 ml de inoculo.

Por lo tanto, el % de inoculo en la muestra diluida es de (0.0295 ml.

Sustituyendo en F:
F=0.0295 ml de inoculo en la muestra diluida
0.03 ml en el control del inoculo
F= 0.98333333

8. Precauciones.
Utilizar equipo de seguridad de laboratorio, ¢l cual consta de:

8.1 Bata de laboratorio.

8.2. Cubrebocas

8.3 Guantes de litex

8.4 Gogles

8.5 Mascarilla de seguridad.
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9. Bibliografia.

— Norma Oficial Mexicana NOM-AA-28-1981 “Determinacién de la Demanda Bioquimica de

Oxigeno”, Direccion General de Normas; Secretaria de Comercio y Fomento Industrial, 1981.

~ Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. American Health Association.
American Water Works Association. Water Pollution Control Federation, 18 th Edition. EUA (1992)

p.p. 5-1 5-6.

~ Métodos Estandar para ¢l examen de aguas y aguas de desecho. Editado por American Health
Association. American Water Works Association. Water Pollution Control Federation. Undécima

Edicion en cspanol por cditorial Intcramericana, S.A. México (1963). p.p. 282 -289.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacién de Fésforo Total.
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Procedimiento para la Determinacién de Fésforo Total

1. Objetivo.

Esta técnica establece dos métodos espectrofotométricos para la determinacién de {6sforo total, (en forma de
ortofosfatos) presentes en el agua,

2. Alcance.

Es aplicable a aguas residuales y naturales Cuando la concentracion de ortofosfatos es de 1 a 20 mg/litros y/o
el contenido de interferencias es alto, se recomienda usar el método del complejo amarillo de

fosfovanadomolibdato; si la concentracién es menor de 6 mg/dm’ se recomienda emplear el azul de
molibdeno, también conocido como método de cloruro estanoso.

3. Referencias.

Esta técnica se complementa con las siguientes Normas Oficiales Mexicanas en vigor:

NOM-AA-3 Aguas Residuales — Muestreo.
NOM-AA-14 Cuerpos Receptores — Muestreo.
NOM-Z-1 Sistema General de Umidades de medida — Sistema Internacional de Unidades,

4. Equipo y Materiales.

4.1.- Espectrofotdmetro o colorimetro.

4.2. Material comin de Laboratorio

4.2.1. Todo ¢l material de vidrio empleado en csta determinacion debe ser lavado con mezcla cromica,
enjuagado dos veces con agua acidulada de HCI (1:1) caliente y enjuagado dos veces mas con agua
desionizada. Nunca usar detergentes.

5. Soluciones y Reactivos.

Las sustancias quc a continuacion sc mencionan deben ser grado analitico, a menos que se especifique otra
cosa. Cuando se mencione el uso de agua, debe entenderse agua desionizada.

5.1  Acido sulfiirico concentrado (H;SOx)

5.2  Acido Nitrico concentrado (HNO-).

5.3 Molibdato de Amonio Tetrahidratado (NHzs)s M0;014 .4H50).
5.4 Glicerol (C3Hs0;).
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5.5  Cloruro Estanoso Dihidratado (SnCl; .2H,0)

5.6 Hidroxido de Sodio (NaOH).

5.7 Cloruro Merciirico (HgClL).

5.8  Fosfato de Potasio Monobésico Anhidro (KH,PO5).
5.9  Sal Disodica de Fenolftaleina (CaoH140;).

5.10  Aleohol Etilico (CaH:0)

5.11 Metanol (CH;0).

5.12 Benceno(CgHg).

5.13 Alcohol Isopropilico(C;HsO).

Preparacién de Soluciones.

Solucién indicadora de fenolftaleina.- Disolver 5.0 gr. de sal de fenolftaleina en 500 ml de alcohol etilico al
95% vy aforar a 1.0 It. de agua. Si es necesario agregar Hidroxido de Sodio 0.02N gota a gota hasta que la
solucién alcance un ligero color rosado.

Solucién de dcido fuerte.- Agregar lentamente 300 ml de dcido sulfiirico concentrado a 600 ml de agua. Dejar
enfriar y agregar 4.0 ml de acido nitrico 69.71% y diluir a | litro.

Solucion de molibdato de amonio 1.- Disolver 25 gr. de molibdato de amonio tetrahidratado en 175 ml de
agua. Agregar con mucho cuidado 280 ml de dcido sulfirico concentrado a 400 ml de agua y dejar enfriar.
Afiadir la solucion de molibdato de amonio y aforar a 1 litro.

Solucién de molibdato de amonio I1.- Disolver 40.1 g de molibdato de amonio en aproximadamente 500 ml
de agua. Lentamente afiadir 369 ml de la solucién de molibdato de amonio I, enfriar y diluir a 1 litro.

Solucion de cloruro estanoso 1.- Disolver 2.5 gr. de cloruro estanoso dihidratado en 100 ml de glicerol.
Asegurandose que ¢l reactivo no haya sufrido alterucion o descomposicion alguna; usando de preferencia uno
nuevo o recientemente abierto. '

Solucion de cloruro estanoso I1.- Mezclar 8 ml de la solucion de cloruro estanoso I con 50 mi de glicerol
Este reactivo es estable durante 6 meses.

Solucidn de acido sulfirico (1:2).
Solucion de hidroxido de sodio 6N.

Solucidn patrén de fosfatos. Pesar 219.5 mg de fosfato de potasio monobdsico anhidro previamente secado
en estufa a 378'K (105'C),durante dos horas.

Disolver en agua, transferir la solucién a un matraz volumétrico y aforar a | litro. con agua.

De esta solucion tomar 100 ml transferir a un matraz aforado de 1000 ml y aforar con agua. Esta solucién
contiene 5.0 pg de P/ml.
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Solucién aicohodlica de acido sulfiirico.- Afiadir cuidadosamente 20 ml de acido sulfiirico concentrado, a 980
ml de metanol.

Solucién de benceno-alcohol isopropilico.- Agregar 500 ml de alcohol isopropilico a 500 ml de benceno.

6. Procedimiento,

6.1.  Digestion.

6.1.1. Efectuar al mismo tiempo e igual procedimiento, una prueba testigo con agua,

6.1.2. Tomar una alicuota de muestra de 100 ml o menos que contenga 200 pug de P como méximo.

6.1.3. Transferir la alicuota de muestra scicccionada a un vaso de precipitados de 200 ml de forma alta y
agregar |1 ml de acido sulfiirico concentrado y 5 ml de acido nitrico concentrado.

6.1.4. Calentar hasta eliminacion de vapores nitrosos y dejar enfriar.

6.1.5. Adicionar 20 ml de agua aproximadamente y una gota de fenolftaleina. Neutralizar con hidroxido de
sodio 6 N hasta ligero color rosa tenue.

6.1.6. Filtrar si cs necesario y aforar a 100 ml con agua.
NOTA: En caso de que la muestra presente interferencias como color o turbiedad, es necesario llevar
a cabo una extraccion por medio de la cual se eliminan. (Ver interferencias, NOM AA - 29-1981)

62 Desarrollo de color.

6.2.1. Adicionar 4 ml de solucién de molibdato de amonio | y agitar para homogeneizar.

6.2.2. Anadir 10 gotas de cloruro estanoso I, homogeneizar y dejar reposar.

6.2.3. Medir la absorbancia de la muestra después de 10 minutos y antes de 12, usando el testigo para ajustar
el espectrofotometro a cero de absorbancia (100% de transmitancia), empleando una longitud de onda
de 690 nm.

6.3.  Curva de calibracion.
6.3-1. Tomar de la solucién patrén de 5.0 pg de P/ 1 ml, de acuerdo a la siguiente tabla.

Ml de solucién patrén ug P
5 25
10 50
15 75
20 100
25 125
30 150
35 175
40 200

6.3.2. Continuar con el procedimiento de la misma forma que para muestras a partir del inciso 6.1.3.
6.3.3. Elaborar la curva de calibracion correspondiente graficando las lecturas de las absorbancias en el eje
de las abscisas contra las concentraciones de P en pg en el eje de las ordenadas.

6.3.4  Extraccion (en caso de interferencias).
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6.3.4.1 Una vez que se haya efectuado la digestion tomar una alicuota de 40 ml de muestra, 0 menor v
llevarla a 40 ml con agua.

6.3.4.2 Transferir a un embudo de separacién de 500 ml y agregar 50 ml de solucién de benceno alcohol
isopropilico.

6.3.4.3 Agregar 15 ml de la solucién de molibdato de aminio I1, agitar durante 15 segundos y dejar reposar
durante 10 minutos.

6.3.4.4 Una vez separadas las capas acuosa y orginica, drenar la capa acuosa.

6.3.4.5 Tomar 25 ml de la capa orgénica v transferir a un matraz aforado de 50 ml.

6.3.4.6 Agregar aproximadamente 15 ml de solucién alcohélca-4cida y 10 gotas de solucién de cloruro
estanoso I1.

6.3.4.7 Diluir hasta ¢l aforo con solucién alcohélca-acida y dejar desarrollar el color azul.

6.3.4.8 Medir en el espectrofotometro la absorbancia después de 15 minutos, pero antes de 30 minutos a
una longitud de onda de 625 nm.

6.3.4.9 Leer en una curva de calibracion hecha con las soluciones patron, las cuales se han sometido a una
extraccion como se indica en 6.3.4.

7. Célculos.
El contenido de fosforo presente en la muestra se calcula mediante la siguiente formula.

mgP/L

Il

C
\ Y
En donde:

C
\Y

ug de fosforo leido en la grafica
Volumen de alicuota tomada en la determinacion, en ml.

8. Precauciones.

Cuando se trate de agua residual, manéjese con mas cuidado. ademds de usar guantes. Mascarilla y lentes de
seguridad.
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9. Bibliografia.

APHA, AWWA, WPFC, Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 14
Edition, 1976.

— 1972 Anual Book of ASTM Standard part 23, Water, Atmospherid Analysis.
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10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacién de la
Demanda Quimica de Oxigeno.
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Procedimiento para la Determinacion de la Demanda Quimica de Oxigeno

Objetivo.

Establecer ¢l método para la Determinacion de la Demanda Quimica de Oxigeno en aguas naturales,
industriales y residuales.

2. Alcance.

Se utiliza en el control y tratamiento de aguas naturales, industriales y residuales.

3. Referencias.

Norma Oficial Mexicana NMX-AA-30-1981, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio v
Fomento Industrial.

4. Equipo y Maleriales,

4.1

4.2

43

4.4

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

Desecador con gel de silice.

Balanza analitica con sensibilidad de 0.0001 g.
Aparato para reflujo tipo Friedrichs como el que se indica en la figura No. 1 y constituido por:
- Un matraz Erlenmeyer de 500 ml con boca esmerilada 24/40.

~ Un condensador tipo Friedrichs entrada 24/40.

Parrilla de calentamiento capaz de mantener una temperatura que asegure una ebullicion del contenido
del matraz de reflujo.

Matenal comun de laboratorio.

Equipo usual de laboratorio.

5. Soluciones y Reactivos.

5.1

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

5.1.1 Dicromato de potasio (K,Cr,0,).

5.1.2 Sulfato ferroso aménico hexahidratado Fe (NH,),(SO,),. 6H,0.

5.1.3 Acido sulfiirico concentrado (H,S0,).

5.1.4 Indicador de 1,10 fenantrolina (C,;H,N,.H,0).

5.1.5 Sulfato de plata (Ag,SO,).

5.1.6 Sulfato ferroso heptahidratado (FeSO, .7H,0).

5.1.7 Sulfato mercurico (HgSO,).

5.2  Preparacion de Soluciones.

521 Solucién de dicromato de potasio, 0.25 N.- Disolver 12.2588 g de dicromato de potasio (previamente
secado a 378 K + 1°K (105°C £ 1°C) durante dos horas), aforar con agua a 1000 ml en un matraz

volumétrico y homogeneizar.

5.2.2 Solucién dicromato de potasio 0.025 N.- Transferir con pipeta 100 ml de la solucién anterior a un
miatraz volumeétrico, aforar con agua a 1000 ml y homogeneizar.

5.2.3 Solucién de sulfato ferroso aménico 0.25 N.- Disolver 98.0 g de sulfato ferroso aménico en
aproximadamente 800 ml de agua, agregar cuidadosamente 20 ml de 4cido sulfiirico concentrado,
enfriar y homogeneizar, aforar a 1000 ml en un matraz volumétrico.

5.2.3.1 Normalizacion de la solucion de sulfato ferroso aménico 0.25 N.- Tomar 10 ml de la solucién de
dicromato de potasio 0.25 N. Diluir con agua hasta 120 ml, agregar cuidadosamente 30 ml de acido
sulfurico concentrado y homogeneizar, enfriar y titular con la solucion de sulfato ferroso amoénico
0.25 N utilizando 2 gotas de 1,10 fenantrolina como indicador hasta €l cambio de color de azul
verdoso o café rojizo.

5.2.4  Solucion de sulfato ferroso aménico 0.025 N.- Determinar la masa con aproximacién al 0.0001 g de
9.8 g de sulfato ferroso aménico y continuar como se indica en 5.2.3.

5.24.1. Normalizacion de la solucién de sulfato ferroso aménico 0.025 N. Tomar 10 ml de la solucién de
dicromato de potasio 0.025 N y proceder como se¢ indica en 5.2.3.1. y titular con sulfato ferroso
amonico 0.025 N.
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Solucién de acido sulfiirico-sulfato de plata.- Determinar la masa de 9.51 g de sulfato de plata y
disolverlos en 1000 ml de 4cido sulfiirico concentrado. El sulfato de plata requiere un tiempo
aproximado de dos dias para su completa disolucién y mantenerlo en la obscuridad para evitar su
descomposicion.

Solucién indicadora 1,10 fenantrolina (ferroin).-Disolver en agua 1.485 g de 1,10 fenantrolina y
0.695 g de sulfato ferroso heptahidratado, aforar a 100 ml y homogeneizar.

6. Procedimiento.

6.1
6.1.1
6.1.2

6.1.3

6.2

6.2.1

Para niveles mayores de 50 mg/l de demanda quimica de oxigeno.
Transferir al matraz Erlenmeyer de 500 ml, una muestra de 20 ml.

Agregar 0.4 g sulfato merciirico, 0.306 g de sulfato de plata y algunas perlas de vidrio. Afadir 10 ml
de la solucion de dicromato de potasio 0.25 N y mezclar mediante un movimiento circular.

Concctar ¢l matraz Erlenmeyer al condensador y hacer circular ¢l agua de enfriamiento.

Por ¢l extremo superior del condensador agregar lentamente 30 ml de dcido sulfiirico concentrado y
agitar con movimiento circular para homogeneizar.

Calentar el matraz que contiene la mezcla y mantener a reflujo durante 2 horas a partir del momento
en que empieza la ebullicion. Dejar enfriar y lavar el condensador con 25 ml de agua.

Afadir agua por ¢l extremo superior del condensador hasta completar un volumen aproximadamente
de 150 ml, retirar el matraz del condensador y enfriar a temperatura ambiente.

Agregar 2 gotas de 1,10 fenantrolina como indicador y titular con la solucién valorada de sulfato
ferroso amonico .25 N hasta el cambio de color de azul verdoso a café rojizo.

[levar simultineamente un testigo preparado con 20 ml de agua y todos los reactivos utilizados en el
procedimiento.

Para niveles menores de 50 mg/l de demanda quimica de oxigeno.

Se procede como se indica en los incisos 6.1.1 a 6.1.8, pero haciendo uso de las soluciones de
dicromato de potasio y sulfato ferroso aménico 0.025 N.

El volumen de la muestra que se utilice para niveles inferiores de 50 mg debe ser tal, que la cantidad de
dicromato de potasio reducido durante la digestion no exceda del 50% en caso contrario se debe repetir la
determinacion con un volumen menor de muestra.
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Figura No. 1
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7. Calculos.

La demanda quimica dc oxigeno expresada en mg/l., se calcula con la siguiente ecuacion.

DQO = (V, - V) xNx8 x 1000
v,

En donde:
DQO =  Demanda quimica de oxigeno, en mg/l.
V, = Volumen dc la solucién de sulfato ferroso amdnico requerido para la titulacion del testigo, en

ml.

V; = Volumen de la solucién de sulfato ferroso aménico requerido para la titulacion de la muestra,
en ml.

Vy; = Volumen de la muestra, en ml.

2z
"

Normalidad de la solucién de sulfato ferroso amonico, utilizada en la determinacion.
8 =  Lquivalente del oxigeno.

8. Precauciones.

Utilizar equipo de seguridad de laboratorio el cual consta de:

8.1 Bata de laboratorio.

8.2  Guantes de latex.

8.3  Gogles.

8.4  Mascarilla de seguridad.

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NOM-AA-30-1980, “Determinacién de Oxigeno Disuelto”, Direccion
General de Normas, Secretaria de Comercid y Fomento Industrial, 1980.

- Standard Methods for the Examination of Water and Wateswater, American Public Health
Association, American Water Work Association, 17 edition, USA, 1989.

— Métodos Estandar para el Examen de Aguas y Aguas de Desecho, Editorial Interamericana, S.A..
Undécima Edicion, México D.F., 1963.

10.Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Sélidos

1. Objetivo.

La presente técnica establece los métodos para la determinacién del contenido de sélidos totales, sélidos
totales volatiles, solidos suspendidos totales, sélidos suspendidos volatiles, solidos disueltos totales y sélidos
disueltos volatiles.

2. Alcance.

Esta técnica es aplicable a aguas naturales y residuales. Los métodos se basan en la evaporacién y
calcinacion de la muestra, en donde los residuos de una y otra operacion sirven de base para el calculo del
contenido de sdlidos.

3. Referencias.

La técnica se desarrolla como se indica en la Norma Oficial Mexicana NOM-AA-34-1981 “Analisis de
Agua, Determinacion de Soélidos”, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y Fomento
Industrial.

4. Equipo y Materiales.

4.1  Bulanza analitica, con sensibilidad de 0.0001 g.

4.2  Capsula de porcelana, de 100 ml de capacidad.

4.3° Mufla eléctrica capaz de mantener una temperatura de 823 °K + 25 °K (550°C + 25° C).
4.4  Estufa con control de temperatura capaz de mantener de 376 °K a 378 °K (103°C a 105°C).

4.5 Equipo para evaporacion previa (ya sea placa de calentamiento, o cualquier otro medio de
calentamiento adecuado).

4,6 Desecador con deshidratante adecuado.

4.7  Discos filtro de fibra de vidrio.

4.8 Crisoles de Gooch adecuados al tamafio de la muestra.
4.9  Bomba de vacio o eyector.

4.10 Matraz Kitasato con accesorios.

5. Soluciones y Reactivos.

No aplica.
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6. Procedimiento.
6.1  Para sélidos totales y s6lidos totales volatiles.

6.1.1 Cn funcién de la cantidad de sélidos probables, tomar una cantidad de muestra que contenga como
minimo 25 mg de sélidos totales, generalmente 50 ml de muestra es un volumen adecuado.

6.1.2 Transferir la muestra a la cépsula que previamente ha sido puesta a masa constante a 823 °K (550°C)
(G).

6.1.3 Secar la muestra en la estufa a 376 °K - 378 "K (103 - 105°C) hasta peso constante.

NOTA: Con ¢l objeto de abatir ¢l tiempo de la prueba, se recomienda una preevaporacion, reduciendo a la
muestra a un volumen minimo tal, que se eviten proyecciones o pérdidas de la misma. Para tal fin utilizar el
equipo mencionado anteriormente. La muestra una vez preevaporada se introduce en la estufa y se lleva a
sequedad hasta peso constante.

6.1.4 Enfriar en desecador hasta temperatura ambiente y determinar su masa (Gy).

6.2  Para conocer el contenido de sélidos totales volatiles, se procede de la manera siguiente:

La cipsula conteniendo el residuo se introduce a la mufla a 823 °K (550°C) durante 15 a 20 minutos.
Sacar la capsula, enfriar en desecador y determinar su masa (Gs).

6.3  Para sdlidos suspendidos totales y sélidos suspendidos volatiles.
6.3.1 Preparacién del medio filtrante.

6.3.1.1  Colocar un disco de fibra de vidrio en el crisol Gooch con la superficie rugosa hacia arriba,
teniendo cuidado de que el disco cubra completamente las perforaciones del Gooch.

6.3.1.2  Colocar el crisol y el disco en un aparato de filtracion, aplicando vacio. Lavar el disco con agua,
dejando que el agua se drene totalmente, suspender el vacio y llevar el crisol a la estufa a 105°C
30 minutos posteriormente llevar el crisol a masa constante en la mufla a una temperatura de 823
°K £ 25 °K (550°C + 25°C) durante 15 a 20 minutos. Sacar el crisol, dejar enfriar v determinar su
masa (G3).

6.3.2 Preparacion de la muestra,
6.3.2.1  Colocar el crisol con el disco en el aparato de filtracién y aplicar vacio.

6.3.2.2  Humedecer el disco con agua.
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6.3.2.3  Medir con una probeta o pipeta graduada segin proceda, un volumen adecuado de la cantidad
seleccionada de muestra previamente homogeneizada, la cual depende de la concentracion
esperada de solidos suspendidos.

0.3.2.4  Filurar la muestra a través del disco y ain aplicando vacio, lavar ¢l disco tres veces con 10 ml de
agua, dejando que el agua drene totalmente en cada lavado.

6.3.2.5  Suspender el vacio y secar el crisol en la estufa a una temperatura de 376 °K a 378 °K (103 A
105°C) durante una hora. Sacar el crisol, dejar enfriar en un desecador a temperatura ambiente v
determinar su masa (Gs).

6.4  Para conocer el contenido de sélidos suspendidos volatiles, se procede de la manera siguiente:

6.4.1 bl crisol conteniendo el residuo y el disco se introducen a la mufla a una temperatura de 823 °K + 25
OK (550 + 25° C) durante 15 a 20 minutos.

6.4.2 Sacar el crisol, dejar enfriar en desecador y determinar su masa (Gs).

6.5  Para sélidos disueltos totales y solidos disueltos volatiles.
Determinar los solidos disueltos totales de acuerdo a lo indicado en la Norma Oficial Mexicana

“Solidos disucltos totales™ NOM-AA-20 en vigor, o bien, por difcrencia cntre los solidos totales
menos solidos suspendidos totales.

7. Calculos.

7.1-El contenido de solidos totales se calcula con la siguiente formula:

G -G
ST= X 1000 X 1000
Vv

En donde:

ST = Sélidos totales, en mg/l.

G; = Masa de la cdpsula con el residuo, después del secado en g.
G = Masa de la capsula vacia, en g.

V = Volumen de muestra, en ml,

7.2 El contenido de solidos totales volatiles, se calcula con la siguiente expresion:

G - G
STV = _________ X 1000 X 1000

Vv
I R e
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En donde:

STV = Sélidos totales volatiles, en mg/l.

Gy = Masa de la capsula con el residuo, después de la calcinacion en g.
V = Volumen de mucstra, cn ml.

G; = Masa de la capsula con el residuo después del secado en g.

7.3 El contenido de sélidos suspendidos totales, se calcula con la siguiente férmula:

7.4

Gs Gy
SST = X 1000 X 1000
v

En donde:
SST = Sélidos suspendidos totales, en mg/l.
G4 = Masa del crisol con ¢l residuo, seco en g.
G3 = Masa del crisol con el disco, en g.
Vv = Volumen de muestra, en ml.

7.5 El contenido de sélidos suspendidos volatiles, sc calcula con la siguicnte cxpresion:

G4 - Gs
SSV = X 1000 X 1000
Vv

En donde:

SSV = Sélidos suspendidos volatiles, en mg/l

s = Masa del crisol con el residuo, después de la calcinacion, en mg
=  Volumen de muestra, en ml.

Masa del crisol con el residuo después de secado en g.

O<O

.

7.6 Ll contenido de sélidos disucltos totales, sc calcula de acuerdo a la siguiente formula:
SDT = ST - SST

En donde:

SDT = Solidos disucltos totales, en mg/l.

Soélidos totales, en mg/l.
Solidos suspendidos totales, en mg/l.

SST
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7.7 Para la determinacion de sélidos disueltos volétiles, se emplea la siguiente expresion:

SDV = STV - S8V
En donde:
SDV ~— Solidos disucltos volatiles, en mg/l.
STV = Sélidos totales volatiles, en mg/l.
SSV = Sdlidos suspendidos volatiles, en mg/l.

8. Precauciones.

8.1 Se ha observado en la practica que el tiempo de permanencia en la estufa a 376 °K - 378 °K (103°C -
105 °C) durante una hora, es suficiente para obtener peso constante en el secado y de 15 a 20 minutos
en la mufla para el calcinado.

8.2 Utilizar guantes de hule durante la manipulacion de las muestras, asi como de las capsulas v crisoles de
porcelana.

8.3 Al introducir y retirar las cdpsulas de porcelana y los crisoles Gooch, tanto de la estufa como de la
mufla, efectuarlo con ayuda de pinzas largas.

9. Bibliografia.
-~ Norma Oficial Mexicana NMX-AA-34-1981, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio

y Fomento Industrial.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Acidez Total y

Alcalinidad Total.
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Procedimiento para la Determinacion de Acidez Total y Alcalinidad Total

1. Objetivo.

La presente norma establece los métodos potenciométrico y volumétrico para la determinacién de la acidez
total y alcalinidad en agua.

2. Alcancc.

La acidez o alcalinidad presente en el agua, se mide de acuerdo al potencial de hidrogeno que contenga.

Esta norma es aplicable a aguas naturales, residuales y superficiales, que tengan una concentracion de 0-500
(mg/l) de acidez o alcalinidad expresada como carbonato de calcio. Para mayores concentraciones, deben
emplearse soluciones valoradas de mayor concentracion.

La aplicacion cualquiera de estos dos métodos depende del color y turbiedad de la muestra.

3. Referencia.

Esta técnica se complementa con las Normas Mexicanas NMX-AA-3 y NMX-AA-14, en vigor.

4. Equipo y Materiales.

4.1 Potenciémetro.
4.2  Agitador con barra magnética.
4.3  Material comun de laboratorio.

5. Soluciones y Reactivos.

5.1 Los reactivos que @ continuacion se mencionan deben ser grado anzlitico, a menos que se indique otra
cosa. Cuando se hable de agua se debe entender agua destilada, recientemente hervida, con objeto de
eliminar el CO;.

Hidréxido de sodio (NaOH).
Fenolftaleina (CyoH,40;).

Anaranjado de metilo (C;3H,403N3:SNa).
Biftalato de potasio (KHCgH,05).

Acido clorhidrico (HCI).

Carbonato de sodio (NaCO3).

Carbonato de calcio CaCOs.

L
Pl el el el e el p—
N L —
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5.1.8 Acido suifirico (H2S0;).

5.1.9 Tiosulfato de sodio (Na;S,0:).

5.2 Soluciones.

5.2.1 Solucién de hidroxido de sodio (NaOH): IN.- Disolver 40 g de hidroxido de sodio en agua y aforar a
un L.

5.2.2 Soluci6n alcohélica de fenolftaleina.- Disolver 0.5 g de fenolftaleina en 100 ml de alcohol etilico de
95%.

5.2.3 Solucién de anaranjado de metilo.- Disolver 50 mg de anaranjado de metilo en 100 ml de agua.

5.2.4 Solucién de hidroxido de sodio 0.02 N.- Disolver 20 m! de hidréxido de sodio IN en agua y aforar a
un litro

5.2.5 Solucién de biftalato de potasio (KHCsH40z) 0.02 N.- Pesar 4.085 g de biftalato acido de potasio
previamente secado a 393°K (120°C) durante dos horas, disolver en agua v aforar a un litro, con esta
solucion se valora el hidréxido de sodio 0.02 N,

Tomar 10 ml de solucién de biftalato de potasio, agregar 3 gotas de fenolftaleina y titular con la
solucion de hidroxido de sodio.

NOTA.- Cuando la solucion valorada de hidréxido de sodio es exactamente 0.02 N, 1.00 ml contiene
a 1.000 mg dc carbonato dc calcio.

5.2.6 Solucién valorada de dcido clorhidrico o 4dcido sulfiirico 0.1 N.- Diluir 8.3 ml de 4cido clorhidrico
concentrado (d = 1.185) 0 2.8. ml de acido sulfirico concentrado (d = 1.84) y aforar a un litro con
agua.

5.2.7 Solucién valorada de écido clorhidrico o 4cido sulfirico 0.02 N.- Diluir 200 ml de solucién de acido
clorhidrico o acido sulfiirico 0.1 N a un litro con agua.

5.2.8 Solucién de carbonato de sodio (Na;CO;) 0.02 N.- Secar en estufa carbonato de sodio anhidro a
4137K (140°C), dejar enftiar en desecador. Pesar 1.060 g y aforar a un litro con agua.

Tomar 10 ml de la solucion de carbonato de sodio 0.02 N, agregar los mismos indicadores que se
agregan cuando se trata la muestra y titular con la solucion acida.
*  NOTA: Cuando la solucion dcida es exactamente 0.02 N de carbonato de calcio, 1.00 ml contiene
1.00 mg
5.2.9 Solucién de tiosulfato de sodio (Na;S;05.5H,0) 0.1 N.- Disolver 25 g de tiosulfato de sodio

pentahidratado en agua y aforar a un litro. Agregar 5 ml de cloroformo como conservador.

6. Procedimiento.

6.1
6.1.1

Acidez (método volumétrico)
Con fenolfialeina

~  Transferir 100 ml de mucstra a un matraz Crienmeyer de 250 ml.

— Agregar 2 gotas de indicador de anaranjado de metilo y titular con la solucién valorada de hidroxido de
sodio (.02 N hasta el vire de amarillo a color canela, ¢l cual indica un pH = 4.5.
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6.1.2 Méwdo potenciométrico. Transferir 100 ml de muestra a un vaso de precipitado. Sumergir los
electrodos y la barra magnética en la muestra. Iniciar la agitacion y titular con hidréxido de sodio
0.02 N. utular a pH de 4.5 y anotar ¢l volumen empieado en la titulacion, continuar titulando hasta
alcanzar un pH de 8.3. Tomar lectura para ambos puntos finales y calcular por separado la acidez,
tomando en cuenta un pH = 4.5 0 4.3 dependiendo del tipo de muestra y pH = 8.3.

6.2  Alcalinidad (Método volumétrico).
6.2.1 Con fenolftaleina.
—  Transferir 100 ml demuestra a u matraz volumétrico de 250 ml.

~ Agregar 3 gotas del indicador de fenolftaleina. Titular con la solucion valorada del écido sulfiirico 0.02
N hasta un vire de rosa tenue a incoloro el cual indica un pH de 8.3.

6.2.2 Método potenciométrico.

Transferir 100 ml de mucstra a un vaso dc precipitados. Sumergir los clectrodos y la barra magnética

en la muestra. Iniciar la agitacion y titular con una solucién valorada de dcido sulfurico 0.02 N, tomar
lectura hasta obtener un pH de 4.5.

NOTA.- Para concentraciones de alcalinidad menores de 10 mg/l se sigue el mismo procedimiento que
se indica en 9.2.3. Una vez que se ha obtenido el pH de 4.5, continuar titulando hasta obtener un pH
de 4.2. y anotar ambas lecturas. Debido a que las cantidades de solucion tituladora son muy pequeias,
se debe usar una microbureta.

7. Calculos.
7.1  Acidez

La acidez expresada en mg/l de carbonato de calcio, se calcula mediante la siguiente expresion:
Acidez como CaCOzenmg/l=_V; x N x50 x 1000
Vv
En donde:

V = Volumen de la muestra tomada, en ml.

V; = Volumen de hidréxido de sodio gastado en la titulacion, en ml,
N = normalidad de la solucion de hidréxido de sodio.

50 = Peso equivalente del CaCOs;,
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7.2 Alcalinidad.
7.3
La alcalinidad expresada en mg/l de carbonato de calcio, se calcula mediante la siguiente expresion.
Alcalinidad como CaCOzenmg/l= _V, x N x50x 1000
Vv
En donde:
V3 = Volumen total gastado en la titulacién con la solucion dcida, para un pH=8.3
Usando anaranjado de metilo como indicador se emplea la siguiente formula:
Alcalinidad total como CaCOsenmg/l= _Vi_x N x50x 1000
v
En donde:
Vi = Volumen total gastado en la titulacion, ( del pH inicial de la muestra hasta el pH de 4.5)
Usando potenciémetro, ( para concentraciones menores de 10 mg/l ).
Alcalinidad total como CaCOz; enmg/l= _(2Vs - Ve x50 x 1000
Vv
En donde:
V4= Volumen gastado en la titulacion hasta un pH de 4.5
Vs = Volumen gastado cn la titulacion hasta ¢l punto final de pll = 4.2
Interpretacién de resultados.
NOTA : Existen tres principales formas de alealinidad, carbonatos, bicarbonatos e hidréxidos y algunos

acidos débiles como silicio, fosforico y borico. Aunque se observa que en algunos casos existe
incompatibilidad entre los hidréxidos y bicarbonatos en una misma muestra. Cuando los resultados se
obtienen estequiométricamente, la concentracion de los iones no es representada en los resultados. De

acuerdo a la siguiente tabla se tiene que:

Tabla
Resultados de la Hidroxidos alcalinos Carbonatos alcalinos Bicarbonatos alcalinos
titulacion como CaCO, como CaCO; como CaCOs

F=0 0 0 T

F=%T 0 2F 1-2F

F=%T 0 2F 0

F=»%T 2F-T 2(1-F) 0

F=T T 0 0

En donde:

F = Alcalinidad con fenolftaleina
T = Alcalinidad total
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1) Los carbonatos alcalinos se presentan cuando la alcalinidad con fenolftaleina no es cero, pero si es menor
que la alcalinidad total.

2) Los hidroxidos alcalinos se presentan si la alcalinidad con fenolftaleina es mayor que la mitad de la
alcalinidad total.

3) Los bicarbonatos alcalinos se presentan si la alcalinidad con fenolftaleina es menor que la mitad de la
alcalinidad total.

Si el valor de pH en el agua fue determinado por medios electrométricos, y se calcularon los hidréxidos como

mg/ | de CaCOs, los mg/l de carbonatos y bicarbonatos pueden calcularse como CaCO; de los mg/l de
hidroxidos. La alcalinidad con fenolflaleina y la alcalinidad total se da con las siguientes ecuaciones:

COs =2F - 2(0H)"
HCO' =T - 2F+OH"

Precision.

Para la presente técnica se ha estimado una precision de = 1 mg/l y una exactitud de + 3 mg/l expresado
como CaCos.

8. Precauciones.

8.1 Cuando se trata de aguas de desecho, algunas sales minerales ocasionan interferencias, especificamente
los sulfatos de hierro y/o aluminio. En algunos casos ( sobre todo en aguas muy contaminadas ), se
recomienda utilizar cloruro de bario para precipitar los sulfatos, anfes de la titulacién al anaranjado de
metilo. Para el control de plantas de tratamiento de agua de fuentes contaminadas con acidos minerales y
sales dcidas originadas en los drenajes y desechos industriales, se recomienda hacer la determinacién a
la temperatura de ebullicion con lo que se ayuda a la hidrélisis de sales como el sulfato de hierro y
aluminio. Estas titulaciones se hacen cmpleando Jos mismos indicadores.

8.2 Sélo se podra usar este método cuando las muestras sean incoloras, de no serlo, se recomienda emplear
el método potenciométrico. En ningin caso se deben emplear decolorantes.

8.3 Agregar 0.05 ml de tiosulfato de sodio 0.1 N a la muestra para eliminar cualquier presencia de cloro
residual, el cual imparte cambio de color al indicador.

9. Bibliografia.

— Norma Oficial Mexicana - NMX - AA — 36, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial, 1980.

10 Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Turbiedad.
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Procedimiento para la Determinacién de Turbicdad

1. Objetivo.

Esta norma cstablece el procedimiento a seguir para la determinacién de la turbiedad por el método
turbidimétrico de la bujia patron.

2. Alcance.

Este método, es aplicable para aguas de origen natural y residual, se basa en la propiedad de las suspensiones
de particulas finas que se encuentran en el agua, de afectar a la transmision de la luz que pasa a través de
ellas. La prueba analitica de turbiedad es una medida de obstruccion Optica de la luz que pasa a través de una
muestra de agua y se debe a la presencia de materia organica e inorgénica.

3. Referencias.

La técnica se desarrolla como se indica en la Norma Oficial Mexicana NOM-AA-38-1981 “Analisis de

Aguas - Determinacion de Turbiedad”, Dircccion General de Normas, Secretaria de Comercio y Fomento
Industrial.

4. Equipos y Materiales.

4.1. Bujia patron fabricada de esperma de ballena o cera de abeja teniendo las siguientes caracteristicas.
4.1.1. Longitud de la mecha 1.0 cm.

4.17.2. Alwra de la separacion del inicio de la flama a la base de la probeta: 7.6 ¢

4.2  Turbidimetro de bujia Jackson constituido por:

4.2.1. Probetas de vidrio graduadas en escala Jackson de 1 2 25 em ( de 50002 100 UTI) yde 1 a 75 em de
altura ( de 5000 a 25 UTJ ).

4.2.2. Soporte fijo.

2
4.2.3. Soporte de bujia, consiste en un cilindro metélico con un resorte en la parte inferior para mantener la
bujia a la altura que se especifica ¢n 4.1.2.

5. Soluciones v Reactivos.

No aplica.
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6. Procedimiento.

6.1 Ajustar la bujia teniendo el cuidado de remover la porcién de mecha carbonizada segun 4.1.1
6.2 La muestra por analizarse debe ser homogénea a una temperatura de 18°C a 20 °C en el momento de

cfectuarse la medicion.

6.3 Verter dentro de la probeta una minima cantidad de muestra y encender la bujia, esto es con el fin de
evitar el estrellamiento de la probeta, agregar lentamente la muestra hasta que la imagen de la flama de

la bujia desaparezca.

6.4 La observacion de la flama debe efectuarse en un cuarto obscuro o en su defecto usar un lienzo negro
que cubra totalmente al observador y al aparato.

6.5 Retirar la probeta y hacer la lectura.

7. Cilculos.

No aplicable. El resultado se lee directamente en la escala correspondiente de la probeta graduada.
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Altura del tubo en cm. Turbiedad en UT) Altura del tubo en cm Turbiedad en UTJ.
23 1000 1.4 190
26 900 12.0 180
2.9 800 127 =3 170
32 700 135 160
33 650 144 150
38 600 15.4 140
3.1 550 16.6 130
45 500 18.0 120
3. 450 19 6 110
5.5 400 215 100
56 390 226 95
SR RO 238 0

- 59 370 25.1 85
6.1 360 26.5 80
63 350 28.1 75
6.4 340 298 70
66 330 31.8 65
6.8 320 34.1 60
7.0 310 36.7 53
13 300 198 50
7.5 290 435 45
7.8 280 481 40
8.1 270 54.0 35
5.4 260 518 30
87 250 729 25
9.1 240
9. 230
99 220
10.3 210
10.8 200

UTJ = Unidades de Turbiedad Jackson.
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8. Precauciones.
El valor minimo detectable es de 25 unidades de turbiedad Jackson.

Cuando el agua tiene una turbiedad mayor de 1000 UTJ, diluir la muestra con uno o més volimenes de agua
libre de turbiedad hasta que la turbiedad se reduzca a menos de 1000 UTJ.

Calcular la turbiedad de la muestra original utilizando la turbiedad de la muestra diluida y el factor de
dilucién. Ejemplo: si se afladen 5 volumenes de agua libre de turbiedad a un volumen de muestra y la
muestra diluida presenta una turbiedad de 500 UT]J, la turbiedad de la muestra original es de 3000 UTJ.

Se obtienen resultados falsos por cristaleria sucia, presencia de burbujas y por los efectos de vibraciones que
puedan alterar la visibilidad en la superficie de la muestra.

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana.- NOM - AA - 38, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial, 1981.

Manual de Quimica Aplicada, Judrez y Rochin Lemus, 2°, Edicidn, 1966.

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, AWWA, A PH A, EPA, 14th
edition, USA,1979,

ASTM D 1129-77 Part. 31.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Sustancias Activas al Azul de
Metileno (Detergentes).
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Procedimiento para la Determinacion de Sustancias Activas al Azul de Metileno (Detergentes)

1. Objetivo.

La presente técnica establece el método colorimétrico, para la determinacion de Sustancias Activas al Azul
de Metileno (Detergentes).

2. Alcance.

Esta técnica solamente es aplicable en aguas residuales y naturales. No es aplicable en aguas salobres y
demas,

Por éste método se determinan todos los agentes hidréfilos anidnicos que modifican (disminuyendo
generalmentce), la tension superficial del agua o de solucioncs acuosas, como cs ¢l caso de los sulfonatos de
alkil benceno, de alkil tolueno y sus mezclas, que constituyen la porcion activa de la mayoria de los
detergentes comerciales.

3. Referencias.

Norma Oficial Mexicana NMX-AA-39, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y Fomento
Industrial, 1980.

4. Equipo y Materiales.

Equipo:

4.1- EspectrofotOmetro para usarse a una longitud de onda de 640 a 700 nm., provisto de un paso de luz de 1
cm.

4.2 Balanza analitica con sensibilidad al 0.0001 g

4.3 Embudo de separacién de 500 mi, preferentemente con llave de teflén.

4.4 Cronémetro.

Materiales :
4.5 Fibra de vidrio.
4.6 Material comuin de laboratorio.

Nota: Todo el material de vidrio empleado en esta determinacion debe lavarse con mezcla crémica,
enjuagarse dos veces con solucion caliente de HCI (1 :1)
y enjuagarse 2 0 3 veces més con agua. Nunca usar detergentes.
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5. Soluciones y Reactivos.

5.1. Reactivos.- Los reactivos que a continuacién s¢ mencionan deben ser grado analitico, a micnos que se
indique otra cosa. Cuando se hable de agua se debe entender agua destilada.

5.1.1. Sulfonato de alkil beneeno. (CeHsO3SNaR).

5.1.2. Fenolftaleina ( CaoH ;404 ).

5.1.3. Hidréxido de sodio ( NaOH ).

5.1.4. Alcohol etilico ( CH3-CH»-OH ) o isopropilico (CH; - CH - CH3 ).

OH
.5. Acido sulfiirico ( H2SOx ).
.6. Cloroformo ( CHCl, ) grado cspectrofotométrico.
.7. Azul de metileno.
.8. Fosfato monosodico monohidratado ( NaH;PO;H;0 ).

5.2. Preparacién de soluciones.

5.2.1. Solucion madre de sulfonato de alkil benceno de sodio ( ABS ). Pesar exactamente 1.0000 g. de ABS
en base al 100% activo, disolver en agua y aforar a un litro con agua. Un ml de esta solucion contiene |
mg de ABS. Es necesario prepararla cada semana y refrigerarla.

5.2.2. Solucién patrén de ABS.- Tomar 10 ml de la solucién madre de ABS y aforar a un litro con agua. Un
ml de esta solucion contiene 0.010 mg (10 pg) de ABS. Esta solucion se debe preparar diariamente.

5.2.3. Solucién alcohélica de fenolftaleina.- Disolver 500 mg de fenolftaleina en polvo en 100 ml de alcohol
etilico o isopropilico al 50%. Neutralizar la solucion con hidroxido de sodio aproximadamente 0.02 N,
agregando gota a gota hasta la aparicion de un ligero color rosadv.

5.2.4. Solucion de hidréxido de sodio | N.- Disolver 40 g. de NaOH en agua y aforar a un litro.

5.2:5. Solucién de 4cido sulfirico 1 N.- Diluir cuidadosamente 28 ml de H,SO: concentrado ( d = 1.84 ) en
agua. Dejar enfriar y aforar a un litro.

5.2.6. Reactivo de azul de metileno.- Disolver 100 mg de azul de metileno, en 100 mi de agua. De esta
solucion se transficren 30 ml a un matraz volumétrico de 1000 ml y agregar 500 ml de agua, 6.8 ml de
acido sulfiirico concentrado y 50 gr de fosfato monosddico monohidratado. Agitar hasta su completa
disolucién y aforar a un litro.

5.2.7. Solucién de lavado.- En un matraz volumétrico de 1000 ml. que contenga 500 ml de agua, agregar 6.8
ml de acido sulfiirico concentrado y S0 gr de fosfato monosédico monohidratado. Agitar hasta su
completa disolucion y aforar.

6. Procedimiento.

6.1. Dcterminacion.
6.1.1 El volumen de la muestra de agua para ser analizada, se toma de acuerdo con la concentracién probable
de ABS, scgun sc indica cn la tabla 1 Asimismo, efectuar una prucba testigo con agua.
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Tabla 1

_Concentracion esperadade ABS enmg/l_| ___ Muestraatomarenml |

0.025 - 0.080 400 —————
0.080 - 0.40 250

0.40-2.0 100
20-10.0 20
10.0 - 100 | 2

Si el volumen es menor de 100 ml se debe diluir con agua a este volumen.

6.1.2 Transferir la muestra a un embudo de separacion y alcalinizar la solucién con hidréxido de sodio IN
usando solucion indicadora de tenolftaleina.

6.1.3 Neutralizar la muestra con solucion de acido sulfarico IN.

6.1.4 Agregar 10 ml de cloroformo y 25 ml de azul de metileno. Agitar vigorosamente durante 30 segundos v
dejar en reposo hasta la separacion de las fases.

6.1.5 Pasar la fase organica a un segundo embude y lavar el tubo de descarga del primero con un poco de
cloroformo. Repetir la extraccion por 3 veces, usando 10 ml de cloroformo en cada ocasion.

6.1.6 Combinar todos los extractos en el segundo embudo de separacion, agregar 50 ml de solucion de
lavado y agitar vigorosamente durante 30 segundos. Dejar reposar y filtrar la capa de cloroformo a través
de fibra de vidrio, 2 un matraz aforado de 100 ml, repetir el lavado por dos veces empleando 10 ml de
solucién de lavado en cada ocasion. Lavar la fibra de vidrio y el embudo con cloroformo, recoger los
lavados en el matraz aforado, aforar con cloroformo y mezclar perfectamente.

6.1.7 Determinar la absorbancia de la solucion a 652 nm, contra un testigo.

6.2. Curva de calibracion.

6.2.1 Preparar una serie de embudos de separacion con 0.00 ( testigo ) 1.0, 3.0, 5.0, 7.0, 9.0, 11.0, 13.0, 15.0
y 20.0 ml de la solucion patron de ABS. Agregar agua hasta ¢l volumen de 100 mi en cada embudo de
separacion. Seguir los pasos que se describen en los incisos 6.1.3. a 6.1.7. y trazar una curva de
calibracion de miligramos de ABS contra absorbancia.

6.2.2 En esta determinacién interfieren todos los compuestos solubies en cloroformo, capaces de formar una
unién con el dtomo de nitrégeno del azul de metileno, tales como sulfonatos, sulfatos orgénicos,
carboxilatos, fosfatos y fenoles ( sustancias activas al azul de metileno ). Estas interferencias producen
comunmente resultados altos. La mayoria de las interferencias se eliminan en los lavados con la solucién
acida, la cual los hidroliza retornandolos a la fase acuosa.

6.2.3 Si no se dispone de cloroformo grado espectrofotométrico se puede utilizar cloroformo grado reactivo.

6.2.4 Se recomienda aforar solo cuando todo el sulfonato de alkil benceno se haya disuelto y la espuma
desaparezca.

6.2.5 Con frecuencia se presentan problemas de emulsificacion la cual puede romperse con agitacion suave
con ¢l extremo plano de una varilla de vidrio. La transferencia de la fase orgénica al segundo embudo dz
separacion se efectua sdlo hasta que las dos fases estén completamente separadas.

6.2.6 Si el color azul de la fase acuosa es muy pobre o desaparece después de la primera extraccién, agregar
25 ml de solucion de azul de metileno.
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6.2.7 La absorbancia debe medirse después de 15 minutos y antes de 30 minutos de haberse desarrollado el
color, Una vez transcurrido ese tiempo la solucién ya no es estable.

7. Calculos.

El contenido de sulfonato de alkil benceno de sodio (ABS) expresado en mg/l, se calcula con la formula
siguiente:

A

ABS, en mg/l =~
V

En donde:
A = ug de sulfonato de alkil benceno de sodio, ieidos en la curva de calibracion.
V = Volumen de muestra empleada, en ml.

8. Precauciones.

8.1 Utilizar guantes de hule, gogles, mascarilla de seguridad y bata de algodén.

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NMX-AA-39, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial, 1980,

10. Observaciones a la 1'écnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacién del Numero Mas Probable (NMP) de Coliformes Totales v
Coliformes Fecales (Termotolerantes) y Eschlerichia Coli Presuntiva

1. Objetivo.

Esta técnica cstablece un método para la deteccion y enumeracion en agua de organismos coliformes
totales y organismos coliformes fecales (termotolerantes).

2. Alcance.

Este método es aplicable para todo tipo de agua, incluyendo aquellas que contienen una cantidad apreciable
de materia cn suspension.

3. Referencias.

Norma Oficial Mexicana NMX-AA-42, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y Fomento
Industnial, 1987,

4. Equipo y Materiales,

Aparte de los equipos que se suministran estériles, el material de vidrio y el resto del equipo deben
esterilizarse.

4.1. Incubadora capaz de mantener una temperatura de 35 + 1 °C 637+1°%Cy44+05°C.

4.2- Estufa capaz de mantener una temperatura de 180 a 200 °C.

4.3. Autoclave u olla de presion con manéometro.

4.4. Potenciometro.

4.5. Balanza analitica con estabilidad de 0.0001 g.

4.6. Pipetas serologicas.

4.7. Pipeteros de aluminio o papel Krafy.

4.8. Tubos de ensaye de cristal refractario de 15 mm X 150 mm, con tapén de baquelita, aluminio o
algodon.

4.9. Frascos muestreadores de vidrio resistente o cristal refractario de 125 ml. con tapon de cristal

esmerilado

4.10. Tubos de fermentaciéon (Durham).

4.11. Asas de inoculacién.

4.12. Material comun de laboratorio.
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5. Soluciones y Reactivos.

Los reactivos que ha continuacion se mencionan, deben ser grado analitico a menos que se indique otra cosa.
Cuando se especifique el uso de agua se debe entender agua destilada in vitro o agua desionizada libre de
sustancias que pueden inhibir el crecimiento bacteriano en las condiciones de la prucba.

Para la preparacién de los reactivos, las condiciones de esterilizacion deben ser de 121 °C y | Kg/em® de
presion manométrica durante 15 minutos. Los tubos de fermentacion (Durham) no deben contener burbujas
de aire después de la esterilizacion.

“En caso de utilizar medios deshidratados, seguir las recomendaciones del fabricante para su preparacion™.

5.1.- Caldo lactosa. Medio doble concentracion:

Peptona 10.0 g

Lactosa 100¢g
Extracto de came 6.0 g.
Agua para llevar a 1000 ml

Disolver los componentes en agua hirviendo. Si es necesario, ajustar el pH de modo que al terminar la
esterilizacion sea de 6.7. Preparar el medio de simple concentracion diluyendo el medio de doble
concentracion con un volumen igual de agua.

Distribuir el medio de simple concentracién en volimenes de 5 ml y el de doble concentracion en volimenes
de 10 y 50 ml. Cada tubo o matraz debe contener un tubo de fermentacion invertido ( Durham ). Esterilizar
en autoclave a 121 = 1°C durante 15 minutos.

5.2.  Utilizar uno o mas de los siguientes medios confirmativos:
5.2.1. Medios para la produccion de gas:

5.2.1.1.  Caldo bilis lactosa verde brillante:
Peptona 10.0 g.
Lactosa 10.0 g.
Bilis de buey ( deshidratada ) 20.0 g.
Verde brillante ( 0.1 % nvm en solucion acuosa ) 13 ml
Agua para llevar a 1000 ml

- Disolver la peptona en 500 ml de agua. Afiadir los 20 g. de bilis de buey deshidratada disueltos en 200 ml
de agua; la solucion debe tener un pH entre 7.0 y 7.5 . Disolver con agua hasta un volumen aproximado de
975 ml. Anadir la lactosa y ajustar el pH a 7.4. Afadir la solucién de verde brillante y aforar a 1000 ml
con agua.

— Distribuir volimenes de 5 ml en tubos de ensaye conteniendo tubos de fermentacion invertidos ( Durham )
y colocar en autoclave a 115 °C durante 10 minutos.
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NOTA 1. Este medio no da resultados reproducibles en todos los casos y se recomienda comprobar sus
propiedades inhibitorias antes de usarlo.

5.2.1.2. medio EC:

Triptosa o tripticasa 200 ¢
Lactosa 50g
Mezcla de sales biliares 15¢g
Fosfato dibasico de potasio (K2HPQ.) 40p
Fosfato monobasico de potasio 15¢
( KH,POys )
Cloruro de sodio 50g
Agua para llevar a 1000 ml

— Disolver los componentes por separado y agregarlos agitando suavemente. El pH debe ser de 6.9 después
de la estenlizacién. Antes de esterilizar, distribuir en tubos de fermentacidn con suficiente medio para que
el tubo invertido quede cubierto cuando menos parcialmente después de la esterilizacion.

— Como medio confirmativo para coliformes totales, ¢l mas generalizado es el caldo bilis lactosa verde

brillante ( BLVB ). Para confirmar la presencia de coliformes fecales se utiliza tanto el BLVB como ¢l
caldo EC.

5.3. Diluyentes:
5.3.1. Diluyente de peptona ( 0.1 % ).

Peptona 10g

Agua para llevar a 1000 ml

~ Disolver la peptona cn aproximadamente 950 ml de agua. Ajustar ¢l pH con solucion de hidroxido de
sodio 1 mol / L o é4cido clorhidrico 1 mol/L de modo que después de la esterilizacion sea de 7.0 = 0.1,
Aforar a 1000 ml con agua, distribuir en volimenes convenientes y esterilizar en autoclave 1 121 = 1 °C
durante 15 minutos.

5.3.1.1.  Solucién amortiguadora de fosfatos:

Fosfato monobasico de potasio (KH,PO; ) 425¢
Cloruro de magnesio ( MgCl, ) 190.0 g
Agua para llevar a 1000 ml

5.3.1.2.  Solucion de fosfato:

- Disolver 34 g. de fosfato en 500 ml de agua. Ajustar a pH de 7.2 £ 0.5 con solucién de hidréxido de
sodio 1 mol/L y aforar a 1000 ml con agua.
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5.3.1.3.  Solucion de cloruro de magnesio:
Disolver 38 g de cloruro de magnesio en 1000 ml de agua.
Para usarla, afiadir 1.25 mi de solucién de fosfato ( 5.3.1.2.) y 5.0 ml de solucién de cloruro de magnesio (
5.3.1.3. ) a 1000 ml de agua. Distribuir en volimenes convenientes y esterilizar en autoclave a 121 + 1°C
durante 15 minutos.

6. Procedimiento.

6.1.  Pruebas presuntivas.
6.1.1. Preparacion de la muestra e inoculacion del medio.

Antes del examen, mezclar perfectamente la muestra agitindola vigorosamente para lograr una
distribucion uniforme de los microorganismos y, dependiendo de la naturaleza del agua y el contenido
bacteriano esperado, hacer todas las diluciones necesarias en esta etapa.

Utilizar series que constan de por lo menos tres diluciones: 10.0 ml, 1.0 ml , ¥ 0.1 ml, o bien 1.0 ml, 0.1
ml, y 0.01 ml. Por cada dilucién debe haber 2 6 5 tubos.

Para diluciones a 10 veces, poner 90 6 9 mi del diluyente en matraces o tubos de dilucion esterilizados.
Alternativamente, usar volimenes de diluyente preesterilizado ¢n botellas con tapén de rosca. Hacer una o
mas diluciones a 10 veces transfiriendo un volumen de la muestra de aguas a 9 volimenes de diluyente.
Repetir cstos pasos cuantas veces sca necesario. Preparar suficiente cantidad de cada dilucidn para todas
las pruebas que se vayan a llevar a cabo con la muestra. Para diluciones diferentes a 10 veces ajustar el
volumen del diluyente a la porcion de prucba.

6.1.2. Incubacion de los tubos,

Incubar los tubos inoculados ya sea a 35 + 1°C 0 37+ 1°C durante 24-48 horas.

6.1.3. Examen de los tubos.

Examinar los cultivos de los tubos después de un periodo de incubacion de 18 a 24 horas y considerar como
resultados positivos a aquellos que muestren turbidez debida al crecimiento bacteriano y formacion de gas en
los tubos internos invertidos ( Durham ) junto con produccion de dcido si el medio de aislamiento contiene
un indicador de pH. Reincubar aquellos tubos que no muestran alguno o todos estos cambios y examinarlos
nuevamente para detectar reacciones positivas a las 48 horas.

6.2. Pruebas confirmativas.
6.2.1. Inoculacion del medio.

Resembrar a partir de cada tubo de medio de aislamiento que muestre un resultado positivo en uno en uno o
més tubos de medio confirmativo ( 5.2 ) para detectar la produccion de gas (tomando una asada del tubo +).

NOTA 4. Si se usa el medio mas inhibitorio de caldo lactosa para aislar, resembrar en alguno de los dos
medios confirmativos mas selectivos, Caldo Bilis Lactosa Verde Brillante o Caldo EC para efectuar la
confirmacion.
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Incubacién y examen.

Para confirmar la presencia de organismos coliformes, incubar un tubo de 6.2.1 de Caldo Rilis Lactosa Verde
Brillante o Caldo EC a 37°C y examinarlo para ver si hay produccién de gas dentro Je un periodo de 48
horas.

Para confirmar la presencia de organismos coliformes termotolerantes, incubar otro tubo de 9.2.1 de Caldo
Bilis Lactosa Verde Brillante o Caldo FC a 44°C durante 24 horas para ver si hay produccién de gas

7. Calculos.

A partir del nimero de tubos que dan reacciones positivas en los medios de aislamiento y confortativo,
calcular por referencia a las tablas estadisticas (ver tabla) el nimero mas probable de organismos coliformes,
organismos coliformes termotolerantes de la muestra. Cuando se emplean diluciones, el resultado final
deberd multiplicarse por el factor de dilucién para hacerlo equivalente.

En caso de no encontrar en las tablas la combinacion de tubos adecuada, emplear para los célculos la
siguiente ecuacion:

No. de tubos positivos X 100 \
NMP /100 ml =
ml de muestra en ml de muestra
X
Tubos negativos en todos los tubos.

e
m
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Tabla 1

Indice del NMP y limite confiable de 95% para varias combinaciones de resultados positivos y negativos
cuando se usan: 5 tubos con porciones de 10 ml en cada uno, 5 con porciones de 1 ml y 5 con porciones de
0.1 ml.

No. de tubos con reacciones | Indice | Limite Confiable No. de tubos con reacciones | Indice | Limite Confiable de
sitivas del de 95% positivas del Y5%
Stubos | Stubos | 5tubos | NMP | Inferior | Superior | | 5 tubos | Stubos | Stubos | NMP | Inferior | Superior
conl0 |coniml| conO.1 | por con 10 |conIml| con0.1 | por
ml ml 100 ml ml ml 100 ml
0 0 0 <2
0 0 ! 2 <05 7 4 2 1 26 9 78
0 1 0 2 <0.5 7 4 3 0 27 9 80
0 2 0 4 <0.5 11 A 3 1 33 11 93
B 4 0 34 12 93
1 0 0 2 <0.5 7
1 0 1 R <0.5 11 5 0 0 23 7 70
1 1 0 4 < 0.5 11 S 0 | 31 11 89
1 1 ! 6 <05 15 5 0 2 43 15 110
1 2 0 6 <035 15 5 1 0 33 11 93
S 1 | 46 16 120
2 0 0 5 <035 13 5 1 2 63 21 150
2 0 1 7 1 17
2 1 0 7 | 17 5 2 0 49 17 130
2 1 1 9 2 21 5 2 1 70 23 170
2 2 0 9 2 21 S 2 2 94 28 220
2 3 0 12 3 28 5 3 0 79 25 190
5 3 1 110 31 250
3 0 U 8 | 19 S 3 2 140 37 340
3 0 1 11 2 25
3 | 0 11 2 25 S 3 3 180 44 500
3 1 1 14 4 34 5 B 0 130 35 300
3 2 0 14 R 34 5 R ] 170 43 490
3 2 1 17 5 46 S 4 2 220 57 700
3 3 0 17 5 46 5 - 3 280 90 850
5 4 4 350 120 1000
4 0 0 13 3 3l S 5 0 240 68 750
4 0 I 17 5 46 5 5 1 350 120 1000
< 1 0 17 5 46 5 5 2 540 180 1400
4 1 | 21 7 63 5 5 3 920 300 3200
4 1 2 26 9 78 5 S 4 1600 | 640 5800
4 2 0 22 7 67 5 5 5 <2400
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Tabla 2

Indice del NMP y limite confiable de 95% para varias combinaciones de resultados positivos y negativos
cuando se usan: | tubo con porciones de 50 mli, 5 tubos con porciones de 10 ml y 5 tubos con porciones de 1
ml.

No. de tubos con reacciones | Indice | Limite Confiable No. de tubos con reacciones | Indice | Limite Confiable de
positivas del de 95% positivas del 95%
I tubos | Stubos | Stubos | NMP | Inferior | Superior | | 1 tubos | Stbos | 5tbos | NMP | Inferior | Superior
conS0 | conl0 [conlml| por con S50 | conl0 |coniml| por
ml ml 100 ml mi ml 100 ml
0 0 0 <1
0 0 1 | <0.5 4 | 2 I 7 1 17
0 0 2 2 <0.5 6 | 2 2 3 23
0 l 0 1 <0.5 R 1 2 3 12 3 28
| 0 I I 2 <05 [ 1 3 0 8 2 19
| 0 | 2 3 <0.5 8 | 3 | 11 3 26
0 2 0 2 <05 6 1 3 2 14 4 34
0 2 I 3 | <05 8 I 3 3 18 5 53 |
0 2 2 4 <0.5 11 | 3 4 21 6 66
0 3 0 3 <05 8 | 4 0 13 4 3]
I 0 3 | S <0.5 13 1 4 ) 17 5 47
I 4 0 5 | <05 13
| I 4 2 22 7 69
| | 0 0 1 <0.5 - 1 4 3 28 9 85
| 1 0 | 3 < 0.5 | E - 35 12 100
| ] 0 2 - <0.5 1] 1 4 5 43 15 120
[ 1 0 3 6 | <05 15 1 5 0 24 8 75
' 1 1 0 3 <05 8
| 5 1 35 12 100
i 1 | ! 5 <0.5 13 1 5 2 54 18 140
T 2 7 1 17 1 5 3 92 27 220
{1 1 3 9 2 21 1 5 4 160 39 450
| 1 2 0 5 <0.5 13 1 5 5 >240
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Tabla 3
Indice de NMP y limite confiable de 95% para varias combinaciones de resultados positivos y negativos
cuando se usan: 5 tubos con porciones de 50 ml, 5 tubos con porciones de 10 ml y 5 tubos con porciones de |
ml.

No. de tubos con reacciones | Indice | Limite Confiable No. de tubos con reacciones | Indice | Limite Confiable de |
positivas del de 95% pOSitivas del 95% |
Stubos | Stubos | 5tbos | NMP | Inferior | Superior | | 5 tubos | 5tubos | 5tubos | NMP | Inferior | Superior |
conS50 | con 10 |[con!iml| por con 30 | con 10 |conlml| por |
ml ml 100 ml ml ml 100 mi |
-0 0 0 <1 '
0 0 1 1 <0.5 2 - 1 | - 1 9 |
0 1 0 1 <0.5 2 4 ! 2 4 1 S i
0 1 | | <0.5 2 4 2 0 4 1 [*] |
0 2 0 | <0.5 2 - 2 1 “ 1 9 |
0 3 0 | <0.5 2 3 2 2 5 2 12 |
B 3 0 5 2 12 !
| 0 0 | <0.5 2 |
| 0 1 1 <05 2 B 3 1 5 2 12 |
i 1 0 | <0.5 2 4 3 2 6 2 14 |
| 1 1 1 <0.5 2 4 4 0 6 2 14 |
! 2 0 1 <0.3 2 - < i 7 3 17 |
| 2 1 2 <05 - 4 5 0 7 3 17 j
| 3 0 2 <035 R < 5 | N 3 19 |
|
2 0 0 1 <0.5 2 S 0 0 - 1 9 |
2 0 1 1 < 0.5 2 5 0 1 - 1 9
2 | 0 1 <0.5 2 S 0 2 6 2 14
2 | | 2 <05 B 5 1 0 S 2 12 |
2 2 0 2 <0.5 - 5 1 1 6 2 14
2 2 | 2 < 0.5 K
s 1 2 7 3 17
2 3 0 2 <0.5 - 5 2 0 6 2 14
2 3 1 3 1 7 5 2 1 8 3 19 |
2 < 0 3 7 5 2 2 10 - 23
S 2 3 12 4 28
3 0 0 2 <0.5 -
3 0 1 2 <05 B S 3 0 9 3 21
3 1 0 2 <05 - 5 3 1 11 4 26
3 1 1 2 <0.5 - 5 3 2 14 5 34
3 1 2 3 1 7 5 3 3 I8 6 53
3 2 0 3 | 7 ) - 0 13 6 31
3 2 | 3 1 7 5 4 | 17 6 47
3 2 2 4 ] 9 s 4 2 22 7 70
3 3 0 3 1 7 5 - 3 28 9 85
3 3 | 4 1 9 5 4 < 35 11 100
3 - 0 “ 1 9 5 ) 0 24 8 75
3 - | - 1 9
S 5 1 35 11 100
- 0 0 2 <0.5 4 5 5 2 54 18 140
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4 0 1 3 1 7 5 5 3 92 27 220
4 0 2 3 I 7 5 5 4 160 | 39 420
4 ! 0 3 I 7 5 5 5 2240
Tabla 4

Indice del NMP y limite confiable de 95% para varias combinaciones de resultados positivos y negativos
cuando se usan: 3 tubos con porciones de 10 ml 3 tubos con porciones de 1 ml y 3 con porciones de 0.1 ml.

No. de tubos con reacciones positivas Indice del NMP Limite Confiable de 95%
3 tubos con 10 ml 3 tubos con 3 tubos con por 100 ml Inferior Superior
Iml 0.1 ml

0 0 0 <3

0 0 1 3 <0.5 0

0 1 0 3 <0.5 13

1 0 0 B <0.5 20

1 0 1 7 1 21

1 | 0 7 | 23

1 1 1 11 3 36

1 2 0 i1 3 36

|

2 0 0 9 1 36

2 0 1 14 3 37

2 1 0 15 3 44

2 1 1 20 7 89

2 2 0 21 4 47

2 2 1 28 10 150

3 0 0 23 4 120

3 0 1 39 7 130
- 3 0 2 64 &) 380

3 ] 0 43 7 210

3 1 1 75 14 230

3 1 2 120 30 380

3 2 0 93 15 380

3 2 1 150 30 440

3 2 2 210 35 470

3 3 0 240 36 1300

3 3 1 4160 71 2400

3 3 2 1100 150 4800

3 3 3 22400

8. Precauciones.

Usar bata de algodon, limpiar y desinfectar la mesa con fenol al 2-3%, alcohol al 95% 6 bensaldehido al 5%,
cubre bocas, area estéril (mecheros o campana de flujo laminar),




Comision del Agua del Estado de México \

Departamento de Laboratorio del Agua
Elaboré:  Téc. Francisco Mariaca Aguilar g7ry: | Biborscide: | Fdicibn: | ' Plgine.

Reviso: QBP. Maria B. Orozco Villanueva -fa A7 ’ | Junio 1999 3% 12 de 12

Autorizé: Q.1 Antonio A. ChavezMartinez /[ |\~ | Vigenei: | Revisida: | No.de Doc.
Titulo: Det. del NMP de Colif. Totales y Colif. Fecales. ' Junio 2001 01 05-19

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NOM-AA-42, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial, 1987.

- Métodos Normalizados para el analisis de agua potable y residuales, 17. Edicién,. Ediciéon Diaz
Santos, S.A., 1992.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Cromo Hexavalente.
(Método Colorimétrico)
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Procedimiento para la Determinacion de Cromo Hexavalente.
(Método Colorimétrico)

1. Objetivo.

Esta técnica establece el método colorimétrico con difenilcarbazida, para la determinacién de cromo
hexavalente en agua.

2. Alcance.

Esta técnica es aplicable en aguas naturales, residuales e industriales.

3. Referencias.

Norma Oficial Mexicana NMX-AA-44-1981 “Dcterminacién de Cromo llexavalente (Método
Colorimétrico)”, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y Fomento Industrial.

4. Equipo y Materiales.

4.1 Espectrofotometro para usarse a 540 nm provisto de un paso de luz de 1 em.
4.2 Membrana de 0.45 micras (um).
4.3 Material comin de laboratorio.

5. Soluciones y Reactivos,

Los reactivos que a continuacién se mencionan deben ser grado analitico; cuando se hable de agua, se debe
entender agua destilada y/o desionizada.

5.1 Solucién madre de cromo.
Disolver 141.4 mg de dicromato de potasio anhidro ( K2Cr,O; ) en agua y diluir a 1 litro. Un mihlitro de
la solucién, equivale a 50 pg de Cr'®.

5.2 Solucidn patron de cromo.
Diluir 10 ml de la solucién madre de cromo a 100 ml de agua. Un mililitro de esta solucién equivale a 5
ug de CY®.

5.3 Acido sulfirico 1:1 ( H;SOx).

5.4 Acido fosforico al 35% ( H 3P0y ).

5.5 Acetona.

5.6 Solucidn de difenilcarbazida.
Disolver 0.25 g. de 1,5 difenilcarbazida en 50 ml de acetona. Almacenar en frascos dmbar y eliminar

cuando la solucidn se muestre decolorada.
5.7 Acido nitrico ( HNO3).
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6. Procedimiento,

6.1 Preparacion de la curva de calibracion. Medir volimenes de la solucion patron de cromo ( 5.2 ) en el
ambito de 2.0 - 20 ml y pasarlos a matraces aforados de 100 ml, agregar 2.0 ml de H,SO,4 ( 1:1 )y 5
gotas de H;POy (35%) y diluir a 100 ml Agregar 2.0 ml dc la solucién de difenilcarbazida, mezclar y
dejar reposar 15 minutos para que se desarrolle totalmente el color. Medir la absorbancia a 540 nm
utilizando una celda de 1 cm (ver 8.1), correr un testigo usando agua y corregir las lecturas de
absorbancia de los patrones, restando la absorbancia del testigo.

Para construir la curva de calibracion se grifica la absorbancia contra microgramos de cromo
hexavalente (ug de Cr'®).

NOTA: Se debe construir una nueva curva de calibracion cada vez que se usen nuevos reactivos,
6.2 Anilisis de la muestra.

6.2.1 Filtrar la muestra y tomar la alicuota dependiendo de las caracteristicas fisico - quimicas de la
misma: la alicuota para muestras muy claras sera de 90 mi, que ¢s la méxima alicuota que s¢ debe tomar.

6.2.2 Agregar 2.0 ml de HySOs ( 1:1 ) y 5 gotas de HiPO4 (35%), pasar la solucién a un matraz volumétrico
de 100 ml y aforar con agua aiadir 2.0 ml de la solucién de difenilcarbazida, mezclar y dejar reposar 15
minutos, para el completo desarrollo del color.

6.2.3 Medir la absorbancia a 540 nm utilizando una celda de 1 cm, corregir la lectura restando la absorbancia
de un testigo hecho con agua.

6.2.4 De la absorbancia corregida, determinar los microgramos de cromo hexavalente presente, teniendo
como referencia la curva de calibracién.

NOTA. Si la solucion es turbia, debera de diluir a 100 ml, tomar la absorbancia antes de la adicion del
reactivo de la solucion de difenilcarbazida y corregir la absorbancia de la solucion colorida final, restando la
absorbancia medida previamente.

7. Calculos.

La concentracion de cromo hexavalente se calcula por medio de la siguiente formula:
A
mg /1 de Cromo hexavalente =
;
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En donde:
A = ug de Cr'® leidos en la curva.
V = Volumen de la muestra, en ml

8. Precauciones.

8.1 Se recomienda el uso de celdas perfectamente limpias libres de rayaduras y previamente enjuagadas
con la muestra antes de efectuar el analisis.

8.2 Utilizar equipo de seguridad de laboratorio, ¢l cual consta de: bata de laboratorio, cubrebocas, guantes,
gogles y mascarilla de seguridad.

8.3 Utilizar campana de extraccion para la preparacion de reactivos.

9. Biblivgrafia.

- Norma Oficial Mexicana NMX-AA-44, Direccion General de Normas, Secretaria de Comcercio y
Fomento Industrial, México, 1981.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Color

(Escala Platino-Cobalto).
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Procedimiento para la Determinacion de Color (Escala Platino-Cobalto)

1. Objetivo.

Esta técnica establece el método de comparacion visual para la “Determinacion de color en agua *.

2. Alcance.

Este método es aplicable en aguas de cuerpos receptores superficiales, estuarinas, costeras y subterrdneas; no
es aplicable en descargas de aguas residuales.

El color se determina por comparacion visual de la muestra con soluciones coloridas de platino-cobalto de
concentraciones conocidas y también se puede determinar con discos-patrén, la unidad de color es la
producida por 1 mg/l de platino en forma de ion cloro platinato.

3. Referencias.

Esta técnica se complementa con las Normas Mexicanas en vigor siguientes: NMX-AA-14  “Cuerpos
receptores- muestreo™ y NMX-BB-14 “Clasificacion y tamaiios nominales para utensilios ¢ vidrio usados
en laboratorio.

4. Equipo y materiales.

4.1 Tubos Nessler de 50 ml de forma alta.
4.2 Comparador de color ( Ver apéndice 10.1).
4.3  Disco para color.

4.4 Centrifuga.

4.5 Potenciémetro.

5. Soluciones y Reactivos.

5.1. Los Reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico, cuando se hable de agua
debe entenderse agua destilada.

5.2. Solucién madre de platino-cobalto.- Se disuelven 1.240 gr de cloroplatinato potdsico ( k.PtCl, )
equivalente a 0.5 gr de platino metalico, y 1 gr de cloruro cobaltoso hexahidratado cristalizado ( CoCl, ).
6H,0; ) equivalente a 0.25 gr de cobalto metalico en agua destilada, con 100 ml de acido clorhidrico
concentrado, afordndose con agua a un litro, esta solucion tiene 500 unidades de color.

Medio filtrante.
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6. Procedimiento.

6.1. Comparacion con soluciones de platino - cobalto.

Preparar soluciones patroén que tengan colores de acuerdo a la tabla 1

Tabla 1
Unidades de color Solucion madre Platino-Cobalto (ml)
5 0.5
10 1.0
15 1.5 o
20 2.0
29 2.5
30 3.0
- 35 3.5
40 4.0
45 4.5
50 5.0
55 5.5
60 6.0
65 6.5
70 7.0

— Colocar los volimenes de solucién madre de platino-cobalto en tubos de Nessler y aforar con agua a 50
ml.

NOTA. Dichas soluciones deben renovarse cada 6 meses como maximo.

Colocar la muestra libre de turbiedad en un tubo de Nessler y comparar con las soluciones patrén. Se

recomienda efectuar la observacion, mirando verticalmente hacia abajo a través de los tubos contra una

superficie blanca o contra un espejo colocado en un dngulo tal que la luz se refleje hacia arriba a través de las

columnas del liquido.

— Si el color se excede de 70 unidades, diluir la muestra con agua en proporciones conocidas hasta que ¢l
color esté dentro del intervalo de las soluciones patrén.

6.2. Comparacién con discos calibrados.

— Colocar la muestra libre de turbiedad en un tubo de 50 ml. provisto de un tapén de vidrio con una
superficie Opticamente limpia.

- En otro tubo igual al anterior se coloca agua que servird como referencia.

- El disco comparador se coloca en la parte superior del equipo, se gira buscando igualar los colorcs
de ambos tubos y al igualarla se tomara la lectura del color en el disco.
Si el disco no tiene ¢l intervalo que permita comparar la muestra, ésta se debe diluir hasta que cl
color se pueda medir, antes de la dilucion.

- Medir el pH de la mucstra,

e —————————]
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7. Calculos.

Los resultados de las determinaciones de color, se deben expresar en nimeros enteros, especificando el pH
ya que el color estd en funcion del pH que se tenga.

Las unidades de color se determinan por la siguiente formula:

Unidades de color=1x f
Donde :

| = Lectura del patrén o del disco.
f= Factor de dilucion ( V;)

-

(Vi)
V= Volumen Final
V, = Volumen inicial.

8. Precauciones.

8.1 La wrbiedad es la tnica interferencia grave en este método y se recomienda eliminarla mediante
centrifugas o filtracion.

8.2 Las muestras para la determinacién de color deben ser representativas y deben tomarse en recipientes
limpios y refrigerarse a 4°C.

8.3 La determinacion de color debe efectuarse dentro de las 24 horas de su recoleccion pues los cambios
bologicos afectan el color de las muestras.

8.4 Se pueden usar los comparadores de color estandarizados existentes en el mercado, siguiendo las
instrucciones del fabricante.

8.5_ Una superficie opticamente limpia, s aquella libre de aberraciones o distorsiones.
8.6 Se recomienda seguir las instrucciones del fabricante del equipo.

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NMX-AA-45, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial, 1981.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Dureza
(Método del E.D.T.A.)
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Procedimiento para la Determinacion de Dureza
(Método del E.D.T.A.)

1. Objetivo.

El presente protocolo pretende establecer ¢l procedimicnto para ¢l analisis de dureza en ¢l agua, mediante c.l
método volumétrico del E.D.T.A.

2. Alcance.

Bajo ciertas condiciones éste método es aplicable para aguas naturales y residuales.

3. Referencias.

Esta técnica estd en concordancia con la Norma Oficial Mexicana NOM-AA-72-1981 “Analisis de agua,
Determinacion de Dureza - Metodo del EDTA™.

4. Equipo y Materiales.

4.1  Material comin de laboratorio.
4.2  Medidor de pH.

5. Soluciones y Reactivos.

Los reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico, y cuando se hable de agua debe
cntenderse agua destilada o desionizada, a menos que se indique otra cosa.

5.1 Solucién patrén de E.D.T.A. 0.01 M.
Pesar 3,7230 g de sal disodica dihidratada de etilen diamino tetra acetato, también llamada sal icida de
ctilen dinitrilo tetra acético sodico (Na;HyCioH 120N, H20) , E.D.T.A., disolver en agua y aforar a 1000
ml.

5.2 Indicador de rojo de metilo.
Disolver 0.1 g de sal de sodio de rojo de metilo y diluir a 100 ml con agua,

5.3 Solucion de acido clorhidrico 1:1.
Mezclar un volumen de cido clorhidrico (HCI) concentrado con el mismo volumen de agua.
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5.4 Solucién de Hidroxido de Amonio 3N.
Diluir 240 ml de hidréxido de amonio (NH:OH), hasta un litro de agua.

5.5 Solucién patron de Carbonato de Calcio.

Pesar 1.0 g de carbonato de calcio (CaCO;) anhidro, (previamente secado a 200 °C durante toda la noche),
ponerlo en un matraz Erlenmeyer de 500 ml. Colocar un embudo en el cuello del matraz y agregar poco a
poco, solucién de HCI 1:1, hasta que todo el carbonato de calcio se disuelva. Agregar 200 ml de agua
aproximadamente y hervir por unos minutos para expeler el CO,, enfriar y agregar un par de gotas del
indicador rojo de metilo y ajustar a un color intermedio naranja, por adicion de hidroxido de amonio
(NHsOH) 3N, (que vira a color amarillo la solucion) o bien HCI 1:1 (que hace virar a rosa), hasta que se
logre un tenue color anaranjado. Transferir cuantitativamente a un matraz volumétrico de 1000 ml y aforar
con agua.

5.6 Soluciones amortiguadoras.
5.6.1 Solucion amortiguadora para dureza total.

Solucion A: Disolver 1.179 g de EDTA y 780 mg de sulfato de magnesio (MgSOs.7H;0) o bien 644 mg
de cloruro de magnesio (MgCl;.6H,0) en 50 ml de agua.

Solucion B: Disolver 16.9 g de NH:Cl en 143 ml de hidroxido de amonio concentrado. Mezclar ambas
soluciones y aforar a 250 ml con agua. Guardar en un recipiente herméticamente cerrado para evitar
perdida de NH, o entrada de Co,. Renovar mensualmente o desechar la solucion cuando al agregar a la

muestra 1 6 2 ml no se logre al final de la titulacion un pH de 10.0 £ 0.1.

5.6.2 Solucién amortiguadora para dureza calcica.
Hidréxido de sodio | N.
Disolver 40 g de hidroxido de sodio (NaOH) en 900 ml de agua, esperar a que se enfrie y aforar a 1000 ml

5.7 Indicador negro de eriocromo T.
Mezclar 0.5 g del indicador con 100 g de NaCl para preparar una mezcla seca en polvo. Este indicador
cambia de color guinda rojizo a un azul claro, en el vire final.

5.8 Indicador de murexida (purpurato de amonio).
Prepérese mezclando 200 mg de murexida con 100 de NaCl sélide y trittrese en mortero hasta lograr que
se mezcle intimamente. Fste indicador vira de rosa a plirpura en ei punto final.

5.9 Inhibidores.
En cualquier tipo de agua pueden presentarse interferencias, para lo cual se elige el uso de cualquiera de
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5.9.2 InhibidorII
Disolver 5.0 g de sulfuro de sodio (Na;S.9H;0), o bien 3.7 g de Na;S.5H;0 en 100 ml de agua, proteger
del aire con un tapon hermético de caucho. El inhibidor se deteriora con la oxidacion del aire.

5.9.3 Inhibidor I1I
Disolver 4.5 g de clorhidrato de hidroxilamina en 100 ml de alcohol ctilico al 95% o alcohol isopropilico.

5.10 Reactivos para el pretratamiento de la mucstra.

5.10.1 Acido nitrico (HNO;) concentrado.

5.10.2 Peréxido de hidrégeno (H,0,) al 30%.
5.10.3 Acido clorhidrico (HCI) concentrado,
5.10.4 Hidréxido de amonio (NH;OH) concentrado.

6. Procedimiento.

6.1 Dureza Calcica.
6.1.1 Principio.

Cuando se afiade EDTA al agua que contiene calcio y magnesio, aquel se combina primero con el calcio.
El calcio se determina directamente con EDTA cuando el pH es lo suficientemente alto para que se
precipite el magnesio como hidréxido, utilizando un indicador que se combine con el calcio dnicamente.

El indicador murexida origina un cambio de color cuando todo el calcio ha pasado a formar un complejo
conel EDTAaunpH 12a 13.

6.1.2 Determinacion en la muestra.
Para determinar dureza célcica en la muestra, se acondiciona una alicuota de esta con 2 ml de hidréxido de
sodio (NaOH) 1 N, o un volumen suficiente para producir un pH de 12 a 13. Agitese, afiddase una
cantidad adecuada (0.1 a 0.2 g) de la mezcla del indicador murexida en polvo, (de modo practico, lo que
se tome con la punta de una varilla delgada de vidrio es suficiente). Titular con la solucion de EDTA hasta
el vire de rosa a puirpura. Cuando se utiliza murexida, compruébese el punto final por adicién de una o dos
gotas mas de EDTA, para cerciorarse de que no hay mas cambio de color.

6.2 Dureza Total.

6.2.1 Principio.
El EDTA y sus sales de sodio forman un quelato complejo soluble cuando se agregan a una solucion de
ciertos cationes metalicos. Si se agrega una pequena cantidad de colorante, como el negro de eriocromo T,
a una solucién acuosa que contenga iones de calcio y magnesio, a un valor de pH 10 £ 0.1 la solucién vira
al rojo vino; si entonces se agrega ¢l EDTA como titulador, se forman complejos de calcio y magnesio.
Después de que se ha agregado el EDTA suficiente para que todos los iones de calcio y magnesio hayan
formado complejos, el color de la solucion virard del rojo vino al azul que es el punto final de la titulacién.

e ——— L —————
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6.2.2. Determinacion en la muestra.

Tomar un volumen de la muestra, considerando que la alfcuota tomada no debe gastar més de 15 ml de
EDTA. En caso de presentarse interferencias en las muestra, usar el inhibidor adecuado de acuerdo a la
tabla de interferencias.

Ajustar a un pH de 10 + 0.1 adicionando el volumen necesario de solucién amortiguadora (generalmente |
a 2 ml). Agregar la cantidad adecuada de la mezcla seca del indicador. Titular con la solucién de EDTA
hasta ¢l vire rojo-azul. Se recomienda que el tiempo de titulacién no pase de 5 minutos desde el ajuste de
pH. (Ver precauciones)

6.3 Pretratamiento de la muestra para aguas contaminadas y aguas residuales.

Tomar un volumen adecuado de muestra en un matraz Erlenmeyer de 250 ml. Acidificar con dcido nitrico,
llevar a sequedad en un bafio maria o parrilla de calentamiento. Agregar 25 ml de acido nitrico
concentrado v calentar cerca del punto de ebullicion hasta reducir el dcido a un volumen pequefio.
Continuar agregando y evaporando porciones de 4cido nitrico - peroxido de hidrégeno (en solucién 5 a 1)
hasta la ausencia de humos cafés.

Disolver los residuos en una cantidad minima de acido clorhidrico y agua cahente.

Filtrar, ajustar el pH a 7 con hidréxido de amonio concentrado y aforar a un volumen conocido.

6.4 Interferencias,

El ortofosfato precipita el calcio al pH del ensayo.

El estroncio y el bario dan interferencia positiva, y una alcalinidad por encima de 300 mg/l puede ser la
causa de un punto final indistinguible en las aguas duras. Aunque los polifosfatos y metales pesados en
cantidades que normalmente se encuentran presentes en el agua no interfieren con el método, sin embargo
ciertos excesos pueden causar cambios indistintos en ¢l punto final del vire. Para climinar esta
interferencia se recomienda hacer uso de inhibidores, probando con los tres tipos alternativamente (ver la

tabla de interferencias),

6.5" Tabla de interferencias maximas (mg/l) de interferencias permisibles con los distintos inhibidores *

SUSTANCIA INHIBIDOR INHIBIDOR INHIBIDOR

INTERFERENTE | 11 I
ALUMINIO 20 20 20
DARIO ' - +
CADMIO + 20 *
COBALTO mis de 20 03 Or
COBRE mas de 30 20 0.3
HIERRO mis de 30 5 20
PLOMO + 20 +
MANGANESO (Mn™) + ] I
NIQUEL mis de 20 0.3 0**
ESTRONCIO + ¥ +
ZINC + 200 +
POLIFOSFATOS 10
Cantidad a usar 250 mg 1 ml 1 ml

* Basada en una alicuota de 25 ml, diluida a 50 ml.
* * El inhibidor no funciona en éste caso.
+ Se titula como dureza.
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6.6 Procedimiento para durezas bajas.

Esta modificacion se usa para el efluente de los permutadores iénicos o para otras aguas ablandadas, lo
mismo que para aguas naturales de dureza baja (menos de 5 mg/l).

Se toma para la titulacién un volumen mayor de muestra de 100 a 1000 ml y se agregan cantidades
proporcionalmente grandes de amortiguador, inhibidor e indicador.

El titulador se debe agregar lentamente de una microbureta y se debe correr un testigo usando agua
bidestilada, destilada o desionizada del mismo volumen que el de la muestra, con idénticas cantidades de
amortiguador, inhibidor e indicador.

7. Calculos.

7.1 Valoracion de la solucion EDTA.
Tomar 10 ml de la solucién patrén de carbonato de calcio y diluir 2 50 ml con agua destilada en un matraz
Erlenmeyer de 250 ml. Agregar 1 6 2 ml de la solucion amortiguadora (¢l necesario para llevar la solucion
aunpHde 10£0.1). Agregar 0.1 a 0.2 g de la mezcla del indicador eriocromo negro I
Titular con la solucion patrén de EDTA lentamente, con agitacion continua, hasta el vire rojo-azul.
Para caicular el factor F de la solucion de EDTA se aplica la formula siguiente:

F= mg de CaCOj; en la solucion titulada
ml de solucion de EDTA empleados en la titulacion

Efectuar un minimo de tres titulaciones y calcular un factor promedio.

7.2 Valoracién de la normalidad del EDTA.
N= AxB
S0xC

A= gdela CaCO; utilizados en la solucién patrdn.
= ml de la solucion patron de CaCO; tomados para la titulacion.
= mlde EDTA gastados en la titulacion.

50=  peso equivalente del CaCOa.

7.3 Cileulo de la concentracién.
La concentracion de dureza en mg/l como CaCO; se calcula con la formula siguiente:

Dureza Total = Vx1000x F

M
Donde:
V= ml de la solucién EDTA gastados en la titulacién.
F= Factor de 1a soluciéon de EDTA determinado arriba

M= ml de muestra tomada para la titulacion.
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7.4 Cilculo de Dureza como calcio.

mg Ca/l= AxBx400.8

ml de muestra

Donde:
A= ml de reactivo de titulacion para la muestra.
B= mg de CaCO; equivalente a 1.00 ml de reactivo de titulacion de FDTA en el punta final de

indicador para el calcio.
400.8= El reactivo de titulacion EDTA 0.01 M (6 0.02 N) equivale a 400.8 ug Ca/1.00 ml

8. Precauciones.

8.1 La precisién del vire es mejor cuando aumenta el pH, pero éste no se puede incrementar

indefinidamente por el peligro de que precipiten el CaCO; o el Mg (OH),, pero debido a que la tincién

cambia su color a valores altos del pH se recomienda como el mds satisfactorio para este
procedimiento.

Titdlese inmediatamente después de afadir el alcali y ¢l indicador. en todo caso, se recomienda que el

tiempo de ttulacion no pase de 5 minutos desde el ajuste de pH.

Cuando se use murexida como indicador, compruébese el punto final por adicién de 1 6 2 gotas mas

del reactiva de titulacién para cerciorarse de que no haya cambio de color.

Las titulaciones se verifican mejor a temperaturas normales o cercanas al ambiente. A una temperatura

cercana a la congelacidn los vires son, en la prictica, demasiado lentos y. en el extremo opuesto,

presenta un problema la descomposicion del indicador en el agua caliente.

En el procedimiento que se recomienda, el pH especificado constituye un medio favorable para la

precipitacion del CaCOs, como ya se dijo antes.

Aunque el agente titulador disuelve lentamente tal precipitado, la alteracion del vire puede conducir a

resultados en déficit, por ese motivo se ha fijado un tiempo limite (de 5 minutos) para el desarrollo de

todo el procedimiento, con lo que se reduce la tendencia a la precipitacion del CaCO;,

Los tres métodos siguientes también contrarrestan las perdidas por precipitacion:

a) La muestra se puede diluir con agua destilada, para reducir la concentracién del CaCOs. El simple
expediente de diluir la porcion alicuota de 25 a 50 ml se ha incorporado en el procedimiento
recomendado, pero si la precipitacion se presenta a esta dilucién, se pueden seguir las modificaciones b o
¢. No se debe confiar en una porcion alicuota demasiado pequeiia, pues se da lugar a errores sistematicos
derivados de los que se tienen en las lecturas de la bureta.

b) Si se conoce o se estima, por una titulacion preliminar, la dureza aproximada de una muestra, se¢ puede
agregar el 90 6 100% 6 mas del agente titulador a la muestra, antes de ajustar el pH con la solucion
amortiguadora,

¢) La muestra sc puede acidular y agitar por 2 minutos para expulsar ¢l CO;, antes de ajustar ¢l pH con la
amortiguadora. Una determinacién previa de la alcalinidad puede indicar la cantidad de acido que se ha de
agregar a la muestra para éste propasito

Cuando se usa cianuro de sodio como inhibidor, es necesario agregar suficiente amortiguador para ajustar
el pHa 10.0 £ 0.1 y compensar la alcalinidad adicional resultante de la hidrélisis del cianuro de sodio.
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El cianuro de sodio es extremadamente venenoso v, cuando se use, se deben tener mayores precauciones
que las usuales. Las soluciones que contengan cste inhibidor se pueden arrastrar al drenaje o al
alcantarillado con grandes vollimenes de agua, siempre que no se tenga acido presente, porque pondria en

libertad el HCN volatil y venenoso.

9. Bibliografia.

Norma Oficial Mexicana NOM-AA-72-1981"Analisis de agua - Determinacion de Dureza - Método

del E.D.T.A. ", Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y Fomento Industrial,

- “Agua y salud humana”, F. Eugene McJunkin, Organizaciéon Mundial de la Salud, Editorial Limusa,

1982,

10. Observaciones a la Técnica Analitica.

“Riesgos del ambiente humano para la salud”, Organizacion Mundial de la Salud, 1976.

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, American Health Association,
American Water Works Association, Water Pollution Control Federation, 17 th Edition, EUA, 1989,
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Procedimiento para la Determinacién de Fenoles.
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Procedimiento para la Determinacion de Fenoles

1. Objetivo.

Establecer el método espectrofotométrico para determinar fenoles en agua.

2. Alcance.

Aplicable para aguas de origen residual y natural (superficiales y marinas). Este método cubre ¢l dmbito de
concentraciones de fenoles de 0.001 a 1 mg/l.

3. Referencias,

Estc método sc complementa con las Normas Oficiales Mexicanas en vigor siguicntes:

NOM-AA-3 Aguas Residuales - Muestreo.

NOM-AA-14 Cuerpos Receptores - Muestreo,

NOM-BB-14 Clasificacion y tamaiios nominales para utensilios de vidrio usados en el laboratorio.
NOM-Z-1 Sistema General de Unidades de medidas - sistema Internacional de [Inidades (SI),

4. Equipo y Materiales.

4.1 Aparato de destilacion que consta de un matraz de destilacion de un litro con un condensador Graham.,
4.2 Espectrofotometro para usarse a 455 nm con un paso de luz de | em.

4.3 Embudo Buchner.

4.4 Papel filtro, Whatman No. 40.

4.5 Material comun de laboratorio.

4.5.1 Embudo de separacion 1000 ml.

4.5.2 Probeta 500 ml.

4.5.3 Pipeta Graduada 10 ml.

4.5.4 Matraz Erlenmeyer 125 ml.
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5. Soluciones y Reactivos.

5.1  Solucion de sulfato de cobre pentahidratado. Disolver 100 g de CuSO4.5H,0 en agua y diluir a 1 litro
en un matraz aforado.

5.2 Solucién de acido fosforico ( H;PO; ). Diluir 10 ml de H;PO; al 85% con 9 ml de agua.

5.3 Solucion de Hidréxido de Sodio 2.5N . Disolver 100 g de Hidroxido de Sodio en agua y aforar a 1 litro.
5.4 Solucion de cloruro de amonio ( NH4Cl ). Disolver 50 g de clorury de amonio en agua, diluir « 1 litro,
5.5 Solucion de 4 aminoantipirina, disolver 2 g en agua y diluir a 100 ml.

5.6 Solucién de ferricianuro de potasio KsFe(CN)s. Disolver 8 g de ferricianuro de potasio en 100 ml de
agua destilada.

5.7 Solucién madre de fenol. Disolver | g de fenol en agua y diluir a 1 litro.
5.8 Cloroformo ( CHCI:) o éter etilico ( C2Hs ) 20.

5.9 Solucién Intermedia de Fenol. Diluir 10 ml de la solucion madre en 1 litro de agua, 1 ml de esta
solucion equivale a 10 pg de fenol. Preparar la solucion el dia que se va a utilizar.

5.10 Solucion Patdn de Fenol. Diluir 50 mil de la solucion intermedia de fenol en 500 ml de aguy; 1 ml de
esta solucion equivale 1 pg de fenol. La estabilidad de esta solucion es de 2 horas.

5.11 Preparacion de la Curva de calibracion.

VOL. SOL. INTERMEDIA DE VOL. DE AGUA DESTILADA CONCENTRACION
FENOL EN mcg DE FENOL
B 0.00 250.0 0.00
1 1.00 249.0 10.00
2 2.00 248.0 20.00
3 3.00 247.0 30.00
4 4.00 246.0 40.00
5 5.00 245.0 50.00
6 6.00 244.0 60.00
7 7.00 243.0 70.00
8 8.00 242.0 80.00
9 9.00 241.0 90.00
10 10.00 240.0 100.00
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6. Procedimiento.
6.1 Destilacion de la muestra.

6.1.1 Tomar 500 ml de Ia muestra en un vaso, llevarla a un pH de 4 aproximadamente con la solucién de
acido fosforico usando indicador de anaranjado de metilo o un potenciémetro, agregar 5 mi de la solucion
de sulfato de cobre pentahidratado y transferirla al aparato de destilacion. Correr un testigo usando agua y
seguir ¢l mismo procedimiento para la muestra.

6.1.2 Usar una probeta graduada para recibir el destilado.

6.1.3 Destilar 450 ml de la muestra, suspender la destilacién y cuando la ebullicion cese, esperar de 3 a 5
minutos, agregar 50 ml de agua caliente al matraz de destilacidn, continuar la destilacion hasta que se
hayan colectado un total de 500 mi en la probeta.

6.2  Tratamiento para destilados turbios,

6.2.1 Una sola destilacion casi siempre es suficiente para la purificacion de las muestras. Ocasionalmente el
desulado es turbio, en este caso se vuelve a destilar la muestra.

6.2.2 Si el destilado continua turbio ain después de la segunda destilacion, emplear el siguiente
procedimiento.

6.2.3 Tomar 500 ml de la muestra en un vaso, agregar 4 gotas de indicador de anaranjado de metilo,
acidificar con solucion de acido sulfiirico, y pasarla a un embudo de separacion, agregar 150 g de cloruro
de sodio hasta el vire del indicador.

6.2:4 Agregar 5 porciones de cloroformo y agitar después de cada adicién: usando 40 ml en la primera y 25
ml en las 4 ultimas.

6.2.5 Transferir la capa de cloroformo después de cada extraccién a un segundo embudo y agregar 3
porciones de solucion de hidroxido de sodio 2.5N, usando 4 ml en la primera y 3 ml en las dos tltimas;
agitar después de cada adicion.

6.2.6 Mezclar los extractos alcalinos y calentar en bafio maria hasta que el cloroformo sea removido
totalmente, enfriar y diluir a 500 ml con agua. Destilar nuevamente.

6.3  Tratamiento de la muestra después de destilada.

6.3.1 Agregar 10 ml de solucion de cloruro de amonio y ajustar el pH a 10 + 0.2 con hidréxido de sodio
concentrado. Pasar a un embudo de separacion de 1 litro, agregar 3 ml de la solucién de 4 aminoantipirina,
mezclar bien, agregar 3 ml de la solucion de ferricianuro de potasio. Mezclar bien nuevamente y dejar que
el color se desarrolle en 3 minutos. La solucién debe estar transparente y ligeramente amarilia.
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6.3.2 Extraer inmediatamente con 25 ml de cloroformo; agitar el embudo de separacion por lo menos 10
veces, dejar que el cloroformo se separe, agitar de nuevo 10 veces y dejar que el clorofoermo se vuelva a
separar.

6.3.3 Filtrar el extracto cloroférmico a través del papel filtro que contenga una capa de 5 g de sulfato de
sodio anhidro, con el fin de eliminar humedad.

6.3.4 Colectar el extracto seco en celdas y medir la absorbancia a 455 nm, ajustando el aparato a cero con el
testigo y leer en la curva de calibracion.

7. Cilculos.
La concentracion de fenoles en aguas se calcula de la siguiente manera:
A
R ——
B

Donde :

F = Concentracion de fenoles, en mg/l.

A = Microgramos de fenol leidos en la curva de calibracion.
B = Volumen de la muestra original, en ml.

8. Precauciones.

FENOL.- Manténgase bien cerrados y protegidos de la luz, no manejarse con las manos libres, utilizar
guantes. La ingestion de pequeiias cantidades puede causar nauseas, vomito, colapso circulatorio, paralisis,
convulsiones, algunas veces paro cardiaco.

El envenenamiento también puede ocurrir por absorcion de la piel.

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana MNX-AA-50, Direcciéon General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial, 1978.

— The Merck Index, Tenth Edition, Pag. 1043, Aio 1983.

— Analytical Methods Manual Inland Waters Directorate Water Quality Branch,
Ottawa Canada, 1974.

-~ Methods for Chemical Analisys of Water and Wasteswater, U.S, Environmental Protection Agency,
Technology Transfer Washington, D.C. 1974,
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~ Standard Methods for Examination of Water and Wastewater,  American Public Health

Association, Water Pollution Control Federation, American Water Work Association, 14 th edition,
Washington D.C., 1976.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Metales

(Método Espectrofotométrico de Absorcion Atémica.
Método Directo de Flama Aire-Acetileno).
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Procedimiento para la Determinacion de Metales
(Método Espectrofotométrico de Absorcion Atdmica. Método Directo de Flama Alre-Acetileno)

1. Objetivo.

Esta técnica establece el método espectrofotométrico de absorcion atdmica para la determinacién de: Bario,
Plomo, Cromo, Cobre, Niquel, Aluminio, Cadmio, Hierro, Manganeso, Plata, Calcio, Magnesio, Sodio y

Zinc que se encuentran disucltos y suspendidos en aguas naturales v residuales.

NOTA: Los limites de deteccion depende de la sensibilidad del equipo.

2 Alcance.

Esta técnica es aplicable en la determinacion de metales que se encuentren disueltos o suspendidos en
muestras de agua potable superficiales o subterraneas, de desechos domésticos o industriales.

3. Referencias,

Esta técnica esta en concordancia con la Norma Oficial Mexicana NMX-AA-51, Direccion General de
Normas, Secretaria de Comercio y Fomento Industrial.

4. Equipo y materiales.
4.1 Espectrofotémetro de absorcién atémica.

Este consiste en una fuente luminosa que emite el espectro de lineas de un elemento (lampara de catodo
hueco), un dispositivo para vaporizar la muestra (llama), medio de aislamiento de la linea de absorcién
(monocromador o filtro y rejilla ajustable) y un detector fotoeléctrico con su equipo electronico de
amplificacién y medio asociado.

Verificacion de la sensitividad del espectrofotometro de absorcion atomica.

En un instrumento de absorcion atémica, ¢l sistema del quemador de premezcla, es probablemente el
componente mas importante; de ¢l, csperamos que maneie microgramos de metales, con alla
sensitividad, reproducibilidad, y ausencia de memoria: para llevar a cabo esos propdsitos, los siguientes
puntos son importantes:

a) Limpieza del Nebulizador.
El nebulizador se tapa con frecuencia, cuando se aspiran soluciones con mas de 5% de sélidos disueltos
durante periodos largos de tiempo. Este efecto se acentuara, mientras mayor sea el contenido de sélidos
disueltos en la mezcla.
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La acidez de la muestra puede afectar el rendimiento del nebulizador durante la atomizacion de la
misma, por lo tanto; para muestras dcidas el nebulizador deberd ser de acero inoxidable y para mezclas
concentradas de HCI-HNO; de Pt/Rh.
Recordar que los nebulizadores se desarman facilmente para inspeccion, limpieza y reposicion de partes.
Ajuste del Nebulizador,
El ajuste del nebulizador es esencial para el mejor rendimiento del instrumento de absorcion atémica. El
ajuste debera hacerse con un elemento facil de analizar, no sensible a cambios de flama, v en el solvente
que se va a usar en ¢l andlisis,
Afortunadamente, en la mayoria de los andlisis por absorcion atémica se hacen soluciones acuosas, de
modo que para fines de prueba, podemos usar una solucién de 5 pg/ml de cobre con agua.
Con un nebulizador de PURh ajustado correctamente, y la cabeza del quemador de 10 cm, el valor de
absorbancia minimo aceptable es 0.250 Unidades de Absorbancia (UA). Lecturas mayores a las cifras
proporcionadas son aceptables. Soluciones organicas con baja viscosidad y buenas caracteristicas de
quemado (alcoholes, cetonas, ésteres, etc.) dardn valores de sensitividad mayores, que los
correspondientes a soluciones acuosas. Por otro lado, soluciones con mayor viscosidad causaran una
disminucion de sensitividad.
Todos los nebulizadores en buenas condiciones fisicas deberan satisfacer facilmente esas
especificaciones para sensitividad.
Es importante sefialar que los nebulizadores que en el campo se les har cambiado algunas piezas, pueden
no satisfacer esas especificaciones, debido a desalineacion de las partes.
Limpieza del deflector y de la camara del quemador.
Si la camara del quemador esta bien limpia, el liquido que fluye hasta el tubo de drenaje, debe verse
como una corriente continua. Una descarga no uniforme, o de pulsos, es indicativa de una camara de
premezcla sucia. La camara puede limpiarse de la siguiente manera:

o Agpirar 10 minutos, una solucion de HNO; al 10 %.

e Desensamblar la camara y secar el deflector de flujo, y limpiar usando un cepillo para tubos de ensaye

y detergente.

Recordar que la cdmara aun puede quedar un poco sucia, siendo necesario extremo cuidado en la
limpieza, para no pelar el recubrimiento de la cdmara o del deflector.
Si la céunara esté sucia pueden presentarse los fendmenos siguientes:
o Pobre precision analitica.
o Pobre exactitud.
e Memoria de muestras anteriores.

Limpieza de la cabeza del quemador.

Una cabeza de quemador que esta sucia, puede presentar alguno de los siguientes sintomas:

e Una llama no uniforme, causada por bloqueo parcial de la ranura.

e Pabre precision

e Memoria de muestras anteriores.

e Retroceso de flama (flashback).

Para limpiar la cabeza del quemador: con la flama apagada, raspar la ranura con una laminita metalica,
navaja de rasurar de un solo filo, etc, suponiendo que la laminita es de menor espesor que el ancho de la
ranura. No usar navaja tipo Stanley Craft.
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Para cabezas de quemador de titanio, que presenten residuos resistentes a ser removidos por medios
mecdinicos, ¢s posible sumergirlos en solucién de HNO; al 50 % y dejarlo reposar toda la noche.

CUIDADO : acido nitrico al 50 % es extremadamente corrosivo para la mayoria de los materiales,
incluyendo para usted.

e) Alineacion del quemador.
Un quemador desalineado puede causar lo siguiente:
o Pobre sensitividad.
» Pobre precision.
¢ Aumento de interferencias analiticas, dando pobre exactitud.

MEDIDAS CORRECTIVAS: Alincar el quemador de acuerdo con los procedimientos indicados en el
manual de instrucciones.

Interferencias Quimicas: Por diferencia de viscosidad, tension superficial, etc; entre la muestra y ¢l
estandar. Diferencia de solventes entre la muestra y ¢l estandar, contenido en la muestra de grandes
concentraciones de acidos o sales disueltas.
lonizacién : Cuando un atomo se ioniza porque la flama ocasiona temperaturas muy altas, se transforma
cn ion y este posce un maximo de absorcion a diferente longitud de onda que ¢l atomo, ocasiondndose
una disminucion de los valores de absorbancia. Esto puede controlarse afadiendo a ambos, problemas y
soluciones estandar, que contengan un elemento facilmente ionizable.
Espectrales : Ocurren cuando una longitud de onda es absorbida por un elemento presente en la muestra,
pero que no va a ser determinado y dicha longitud de onda cae dentro de las lineas de absorcién del
elemento por analizar. El uso de pequeiios Slits o longitud de onda alternativas pueden solucionar este
problema.
Absorcion de fondo: Efectos combinados por la absorcion de flama, absorcién molecular y Light
Scattering. La absorcion de flama es significativa a bajas longitudes de onda menores de 250 y puede
controlarse con el uso apropiado de combustible y oxidante, con la velocidad de flujo de éstos o bien
-usando el corrector de Deuterio. La absorcion molecular puede ser controlada usando temperatura de
flama muy altas para romper las especies moleculares que absorben.
Sensibilidad : Se refiere a la concentracion en soluciones acuosas, las cuales deben generar una sefial de
| % de absorcién (0.0044 UA). La sensibihdad varia de instrumento a instrumento, ya que es una
funcion de la lampara, cabeza del quemador y nebulizador empleado.

4.2 Quemador. El tipo més corriente consiste en una premezcla que introduce el chorro pulverizado en una
camara de condensacion para eliminar lus gotas  El quemador puede llevar un cuerpo convencional con
una sola ranura; un cuerpo Boling que puede preferirse para una aspiracion directa con llama aire-
acetileno.

a) Estabilidad : La absorcién para una concentracion dada debe permanecer constante. De preferencia
checando diariamente.

b) Sensihilidad : [.a ahsorcion para una concentracion dada dehe ser alta.

¢) Silencioso : El quemador deberd ser audible ¢ instrumentalmente silencioso y no deberd inducir
parpadeo o desviacion en las lecturas.
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d) Habilidad para quemar soluciones concentradas: Ln mucstras reales ¢l limite de deteccion es a veces
escogido por la concentracion de soluciones que puedan ser tolerados por el quemador.

¢) Libertad de memoria: El contenido de una muestra no debe afectar el resultado de la siguiente.

f) Libertad de ruido: No deberd haber absorcion por la flama en si, o deberd ser minima, asi como la
solucion blanco debera estar libre del elemento en interés.

g) Linealidad : Las curvas de trabajo de absorbancia contra concentracion deberan ser lineales en ¢l mayor
rango posible.

h) Versatilidad : Un gran nimero de clementos y tipos de muestras deberdn manejarse con el mismo
quemador.

i) Velocidad de respuesta: Una absorcién completa deberd establecerse rapidamente después de la
introduccion de la muestra.

J) Emisiéon minima: La emision del quemador no debe producir error fotométrico. Algunas veces una
emision muy alta contribuird al parpadeo del sistema porque la corriente del detector del
fotomultiplicador aumenta en funcién de la cantidad de luz total que le llega. Una flama muy brillante
tendera a hacer fluctuar las lecturas.

k) Otros requerimientos: Que sea facil de limpiar, que esté libre de corrosion y que sea ficil de ajustar.

4.3 Lecrura de salida. La mayoria de los instrumentos van equipados con un mecanismo de lectura de salida
digital o indicador de cero.

4.4 Lamparas: Utilicese una ldmpara de catodo hueco o una ldmpara de descarga sin electrodos (LDE). Las
lamparas de catodo hueco para varios elementos dan por lo general una menor sensibilidad que las
lamparas de un solo elemento. Producen emision pasando una corriente eléctrica a través de un gas.

1) Vida de la ldmpara: Segtn la marca- 6 meses o 500 hrs. Si al encender la ldmpara la energia de la misma
no es mayor de 25 mA, cAmbiese por una que de mayor energia.

2) Cuando la lampara estd fallando, los efectos mds comunes que se presentan son: reduccion en la
sensibilidad analitica y un incremento en la fluctuacion de las lecturas. Si el instrumento se comporta de
una mancra adccuada para otros clementos, puede deducirse que csto sc¢ debe a la lampaia,
particularmente si el problema ocurre después de que esta no ha sido usada por algin tiempo. Esto puede
algunas veces remediarse operando la lémpara durante toda Ia noche con su corriente méxima
Lamparas de descarga sin electrodos: Producen emisién pasando una corriente eléctrica a través de un
vapor compuesto por lo menos parciaimente del elemento en interés. Se recomiendan para Na, K, Cs, Rb,
ya que son cien veces mds brillante que las de catodo hueco, lo que se traduce en limites de deteccion y
precision mas altos.

Lamparas multiclementos: La ventaja de estas lamparas radica que no es necesario calentarlas para cada
elemento.

4.5 Vilvulas reductoras de presién. Manténgase los suministros de combustible y oxidante a presiones algo
mas altas que la presién controlada de funcionamiento del instrumento empleando valvulas reductoras.
4.6 Tubo de ventilacion. Coldquese un tubo de ventilacion de aproximadamente 15 a 30 cm por encima del
quemador para dcjar salir los humos y vaporces de la llama.
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5. Soluciones y Reactivos.

Los reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico a menos que se indique otra cosa,
Las soluciones preparadas para este analisis deben almacenarse en recipientes de polietileno.

5.1 Aire purificado y secado a través de un filtro apropiado que elimina aceite, agua y otras sustancias
extiafias. La fuente puede ser un compresor o gas emboltellado comercial.

5.2 Acetileno(C 2 H 2 ), calidad comercial estandar.

5.3 Agua libre de metales. Utilicese agua libre de metales para preparar todos los reactivos y como agua de
dilucion.

5.4 Acido nitrico, HNO3, al 0.2 por 100.

5.5 Solucién estandar certificada de: Bario, Plomo, Cromo, Cobre, Niquel, Aluminio, Cadmio, Hicito,
Manganeso, Plata, Calcio, Magnesio, Sodio y Zinc.

5.6 Material comin de laboratorio.

6. Procedimiento.

6.1 Preservacion.

La muestra se debe colectar en frascos de polietileno de acuerdo como se indica en la norma NMX-AA-3
Aguas Residuales-Muestreo” y la NMX-AA-14 “Cuerpos Receptores-Muestreo™ segin sea el caso. En
cualquier caso acidificar la muestra con dcido nitrico concentrado hasta un pH de 2 o menor. De ser posible,
filtrar y acidificar la muestra en el momento de su extraccién en el campo, dependiendo del tipo de anélisis
que s¢ vayd a efectuar.

6.2 Pretratamiento de la muestra.

6.2 Las mucstras que contienen particulas o materia organica requicren, en general, un tratamiento previo
antes del andlisis. Los “metales totales” incluyen todos los metales combinados orgénica e
inorganicamente, tanto disueltos como en particulas. Las muestras incoloras transparentes (principalmente
agua potable) con una turbiedad de <l UNT, inodoras y de una sola fase, pueden analizarse directamente
por espectroscopia de absorcion atomica.

6.2.2 El tratamiento de la muestra dependera del tipo de metales que se van a determinar. Si se requiere
metales totales extractables no se debe filtrar la muestra; s1 se desea determinar metales disueltos, la

muestra se filtra a través de una membrana de 0.45 um (previamente lavada con una solucién de acido
nitrico 1+ 1).

6.2.3 En cualquier caso acidificar la muestra con acido nitrico concentrado hasta un pH de 2 o menor.
Algunas aguas contaminadas pueden requerir el uso adicional de acido sulfirico y/o perclorico para una
digestion completa.

NOTA: Se recomienda analizar la muestra lo mas riapidamente posible, de no ser asi mantenerla en
refrigeracion a 278 °K ( 5°C).
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6.3 Tratamiento de la muestra para el analisis de Metales Totales.

6.3.1 Mézclese la muestra y pasese un volumen adecuado de la misma (50 a 100 ml) a un vaso de
precipitados de 250 ml. Aniadanse 5 ml de dcido nitrico.
6.3.2 Llévese a ebullicion lenta y evapdrese sobre placa caliente hasta el menor volumen posible
(aproximadamente 10 a 20 ml) antes de que tenga lugar una precipitacion.
6.3.3 Contintiese calentando y afadiendo el dcido nitrico concentrado necesario para completar la
digestion. No dejar que la muestra se seque durante la digestion.
6.3.4 Recojanse con agua las paredes del vaso y filtrese entonces si €s necesario,
6.3.5 Pasese el filtrado a un matraz volumétrico de 100 ml junto con dos partes de agua de 5 ml, afadiendo
este liquido de enjuagado al matraz volumétrico.
6.3.6 Enfriese, diliyase hasta la seital y mézclese cuidadosamente.
6.3.7 Tomense porciones de esta solucion para las determinaciones el metal requeridas.

6.4 Operacion del Instrumento.

6.4.1 Instilese en el instrumento una ldmpara de cdtodo hueco para le metal deseado y establézease el dial
aproximado de longitudes de onda.

6.4.2 Fijese la anchura de la rendija siguiendo las sugerencias del fabricante.

6.4.3 Enciéndase el instrumento, apliquese a la lampara de citodo hueco la corriente que aconseja ¢l
fabricante y déjese calentar el aparato hasta que se estabilice la fuente de energia, unos 10 a 20 minutos
por lo general.

6.4.4 Reajlstese la corriente después del calentamiento cuando sea necesario.

6.4.5 Optimicese Ia longitud de onda ajustando el dial de longitudes de onda hasta que se obtiene la ganancia
dptima de energia.

6.4.6 Instilese una cabeza de quemador adecuada. Conéctese el acetileno, ajustese la velocidad de flujo al
vapor especificado y enciéndase la llama.

6.4.7 Déjesc estabilizar la llama unos cuantos minutos. Hagase aspirar un blanco integrado por agua
desionizada o una solucion dcida con la misma concentracién de acido de los patrones y las muestras.

6.4.8 Pongase a cero ¢l instrumento. Hagase aspirar una solucion patrén y ajustese la velocidad de aspiracion
del nebulizador para obtener la sensibilidad maxima.

6.4.9 Ajustese el quemador vertical y horizontalmente para obtener una respuesta maxima.

6.4.10 Hagase aspirar un blanco de nucvo y vuélvase a poner a cero el instrumento.

6.4.11 Hagase aspirar un patrén proximo al medio del intervalo lineal.

6.4.12 El aparato esta listo para correr los estindares y las muestras. Cuando se termine de trabajar, extinguir
la flama desconectando primero el acetileno y luego el aire.
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7. Célculos.

7.1 Preparar una curva de calibracion obtenida de las lecturas de los estandares (con un minimo de tres
estandares por curva).

7.2 Determinar el contenido del metal en la muestra, por medio de la curva de calibracién dependiendo de la
absorcion espectral leida.

7.3 Determinacion directa.
Cuando los valores de los metales se determinan en términos mg/l en la curva de calibracion, calcular la
concentracion de la muestra mediante la siguicnte expresion:

mg/l de metal en la muestra — mg/l de metal Ieidos en la carva x D/ 1000.

D (factor de diluciéon) = Volumen final total en ml/ ml de muestra,

8. Precauciones.

8.1 Empléese equipo de seguridad. tales como guantes, lentes de seguridad, bata de algodon y zapatos
antiderrapantes.

8.2 Consérvense las muestras inmediatamente después de la toma de muestras. acidulando con dcido nitrico
concentrado a pH menor de 2. Filtrense las muestras para metales disueltos antes de guardarlas. Después
de acidular la mucstra, consérvesc preferiblemente en un fiigorifico a 4 grados centigrados para evitar un
cambio de volumen ocasionado por la evaporacion. En estas condiciones, las muestras con
concentraciones de metal de varios miligramos por litro se mantienen estables a lo largo de un periodo de
hasta seis meses (excepto el mercurio, cuyo limite es de cinco semanas). Tratindose de niveles de metal
del orden de microgramos por litro, analicense las muestras lo antes posible después de tomadas.

8.3 Las muestras para el analisis de mercurio se conservaran afadiendo 2 ml/l de solucién de dicromato de
potasio al 20 por 100 (p/v) (preparada en 4cido nitrico (1+1). Se conservirdn en un frigorifico no
‘contaminado de mercurio. (NOTA: las concentraciones de mercurio pueden aumentar si se guardan cn
frascos de pléstico en laboratorios contaminados de mercurio).

8.4 Evitese la introduccién de metales contaminantes que procedan de los recipientes, el agua destilada o los
filros de membrana. Limpiense cuidadosamente los recipientes para muestras con una solucion
detergente no ionica libre de metales, enjuagar con agua del grifo, sumergir en dcido y enjuagar después
con agua libre de metales. Para cuarzo, TFE o material de vidrio. utilicese dcido nitrico 1+1, 0 agua regia
(3 partes de HCl conc. + 1 parte de dcido nitrico conc.) para la inmersion. Las condiciones adecuadas
para la inmersion son 24 horas y 70 grados centigrados.
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10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Cianuros.
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Procedimiento para la Determinacion de Cianuros

1. Objetivo.

Establecer el método colorimétrico para la determinacion de cianuros en agua.

2. Alcance.

Aplicable a aguas naturales (superficiales y marinas) y a aguas residuales.

3. Referencias.

Este método se complementa con las siguientes Normas Oficiales Mexicanas en vigor:

NOM-AA-3 Aguas Residuales - Muestreo.

NOM-AA-14 Cuerpos Receptores - Muestreo.

NOM-BB-14 Clasificacion y tamanos nominales para utensilios de vidrio usados en el laboratorio.
NOM-Z-1 Sistema General de Unidades de Medidas - Sistema Internacional de Unidades (SI).

4. Equipo y Materiales.

Equipo de destilacion que consta de:

4.1 Matraz de destilacion.

4.2° Refrigerante.

4.3  Depurador de gas.

4.4  Tubo de entrada.

4.5 Condensador.

4,6 Matraz Kitazato (Trampa de vacio).
4.7  Frascos Winkler.

4.8  Tubo Nessler.

49 Matraz aforado de 50 ml.
4.10 Probeta de 500 ml.

4.11 Pipeta graduada de 10 ml.
4.12 Pipeta volumétrica de 20 ml.
4.13 Pipeta volumétrica de 10 ml.
4.14 Pipeta volumétrica de 5 ml.
4.15 Pipeta volumétrica de 2 ml.
4.16 Espectrofotometro.
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5. Soluciones y Reactivos.

5.1 Solucién de Hidréxido de Sodio 0.05 N: Pesar 2 ¢ de NaOH vy diluir a 1000 ml.

5.2 Reactivo de piridina - dcido barbitirico. Poner 15 g de 4cido barbitirico en un matraz volumétrico de
250 ml, afadir suficiente agua para humedecer las paredes del matraz y el acido barbitiirico. Afiadir 75 ml
de piridina y mezclar, adicionar 15 ml de dcido clorhidrico concentrado, dejar enfriar a temperatura
ambiente, aforar con agua, mezclando bien. Este reactivo es estable por un mes; desechar si se observa la
formacién de un precipitado.

5.3 Solucién de Cloramina T. Disolver 1 g de Cloramina T en 100 ml de agua, preparar semanalmente y
guardar en refrigeracion.

5.4 Solucién Buffer. Pesar 138 g de NaH,PO4.H.0 (Bifosfato de sodio monohidratrado=Fosfato de sodio
monobasico monohidratado) y diluir a 1000 ml en matraz volumétrico.

5.5 Solucién de Cloruro de Magnesio. Sc disuclven 51 g de MgCL611,0 en 100 ml de agua destilada en un
matraz aforado.

5.6 Solucién de Hidréxido de Sodio IN. Se disuelven 40 g de NaOH en 1 litro de agua destilada en un
matraz aforado.

5.7 Solucién Patron de Cianuro. Disolver aproximadamente 2 g de KOH y 2.51 gr de KCN en 1 litro de
agua (1 mg=1 ml).

5.8 Solucién Estindar de Cianuro. Tomar 1 ml de la solucién stock, cuya concentracion es de 1 mg = 1 ml,
guardada en el cuarto frio y diluirla con NaOH 0.05 N a 100ml, en un matraz volumétrico, esta
concentracion sera de 1 ml = 10 meg, de ésta ultima solucion tomar 10 ml y diluir a 100 ml con
NaOH 0.05 N. En un matraz volumétrico de 100 ml de esta solucion tomar 0.5 ml y diluirla con NaOH
0.05 N. Proseguir igual que para las muestras.

5.9 Curva Estindar.

ng VOL. SOL. PATRON VOL. NaOH
0.0 0.00 ml 20.00 ml
0.2 0.20 ml 19.80 ml
0.4 0.40 ml 19.60 mi
0.6 0.60 ml 19.40 ml
0.8 0.80 ml 19.20 ml
1.0 1.00 ml 19.00 ml

6. Procedimiento.

6.1.  Preservacion de la muestra.
6.1.1 A 500 ml de muestra agregar 0.5 g de arsenito de sodio o tiosulfato de sodio para eliminar agentes
oxidantes como el cloro.

6.1.2 Si la muestra contiene S* adicionar acetato de plomo o si esta cantidad de S es muy grande agregar
carbonato de plomo hasta que una tira de papel de acctato de plomo previamente humedecida con solucién
tampon de acido acético pH4 no se oscurezca por la adicion de muestra.
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6.1.3 Adicionar NaOH hasta pH 12 o 12:5 al momento de recarga la muestra y afiadir 2 ml de solucién de
ctilendiamina al 3.5% por cada 100 ml de muestra.

6.2 Eliminacion de interferencia.

6.2.1 Por cada 100 ml de muestra adicionar 0.1 g de arsenito de sodio NaAsO; o tiosulfato de sodio
NaS;0;: evitar el exceso de NayS;0;.

6.2.2 Adicionar acetato de plomo o carbonato de plomo en cantidad suficiente para eliminar los sulfuros
S”. Esto puede observarse cuando en una tira de papel de acetato de plomo previamente humedecida con
solucién tampon de dcido acético se le agrega una gota de muestra y ésta no se oscurece.

6.2.3 Eliminar los dcidos grasos por extraccién con hexano a una muestra previamente acidificada con acido
acético a pH 6 - 7. Usese 100 ml de hexano por 500 ml de muestra se efectiia una sola extracciéon. Subir
inmediatamente el pH con solucion de NaOH a mas de 12 para evitar la pérdida de HHON.

6.2.4 Utilizar Cal Hidratada para eliminar carbonatos y estabilizar la muestra. Afadir lentamente con
agitacion para elevar el pH a 12 - 12.5. Decantar la muestra después de la precipitacion.

6.2.5 La destilacién elimina interferencias menores que no afectan a los cianuros.

6.2.6 Para eliminar aldehidos estabilizar con NaOH en el momento de recoger la muestra y afadir 2 ml de

solucion de etilendiamina al 3.5% por cada 100 ml de muestra.

6.3 Destilacion de la muestra.

6.3.1 Colocar 250 ml de muestra (que contenga no més de 100 ppm de CN) diluirla si es necesario (con agua
destilada) a un matraz de destilacion para cianuros (2 bocas).

6.3.2 Anadir 50 ml de solucién de NaOH (IN) al lavador de gases y diluir si es necesario con agua destilada
para obtener una profundidad adecuada de liquido en el absorbedor. Conectar el tren consistente en la
entrada de aire, del matraz de destilacion, el matraz de 2 bocas, condensador, lavador de gases, trampa de
succion y aspirador. Ajustar la succion de modo que entre aproximadamente una burbuja de aire/seg. al
matraz de ebullicion. Este flujo de aire acarreara el HCN del matraz al absorbedor y normalmente evitara
la inversion del flujo de HCN a través de la entrada de aire. Si este flujo de aire no evita la inversion del
flujo en el tubo de entrada del destilador, incrementarlo a 2 burbujas de aire por segundo. Observar la
velocidad del flujo de aire en ¢l absorbedor, dado que el nivel del liquido no debe aumentar
mas de 6.5 mm - 10 mm mantener el flujo de aire durante toda la reaccion.

6.3.3 Adicionar 12.5 ml de H;SO; (acido sulfiirico concentrado) a través del tubo de entrada de aire.
Enjuagar el tubo con agua y permitir que el aire mezcle el contenido del matraz durante 3 minutos.
Ailadir 10 ml del cloruro de magnesio y enjuagar ¢l tubo de entrada con agua destilada, puede formarse un
precipitado que se disolvera al calentar

6.3.4 Calentar a una temperatura de 90 - 94°C. El nivel de reflujo adecuado es de 20 gotas por minuto. El
tiempo de destilado empezard a contar a partir de la primera gota de reflujo, este tiempo sera de por lo
menos 1 hora. Dejar enfriar, este ocurre aproximadamente 1 ' horas después de que se apaga la parrilla
de calentamiento. Es necesario mantener el flujo de agua y la succién de aire durante ¢l enfriamiento.
Enjuagar cl tubo concctor entre ¢l condensador y cl lavador de gascs con agua, destilada y diluir a 250 ml
en una probeta de 250 ml. Trasvasar el contenido de la probeta a un frasco Winkler y guardar a 4°C.

Desarrollo de color.

Ajustar el fotometro a cero de absorbancia cada vez que se use un blanco consistente en la solucion de NuOH
y todos los reactivos. Tomar una porcién del liquido absorbedor, de modo que la concentracion de CN este
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dentro del ambito cuantificable, y diluir a 20 ml con solucién de NaOH, colocar esta porcion en un matraz
volumétrico de 50 ml. Anadir 4 ml de buffer de fosfato y mezclar vigorosamente. Anadir 2 ml de solucién
de cloramina-T y agitar para mezclar, inmediatamente afadir 5 ml de la solucion de piridina-acido
barbitiirico y agitar, levemente. Aforar con agua, mezclar por inversiéon. Antes de que transcurran 15
minutos a partir del momento en que se afiade el reactivo de piridina-dcido barbitirico. Aun dentro del
periodo de § a 15 minutos puede haber diferencias en el valor de absorbancia. Para minimizar las
variaciones.

Estandarizar el tiempo par todas las lecturas utilizando la curva de calibracion y la ecuacién, determinar la
concentracion de CN en la muestra original.

7. Calculos.

CN,ug/ml= A x B

CxD

En donde:
A = Peso del CN obtenido a partir de la curva de calibracion, en pg (50 ml de  volumen final).
B = Volumen total de la solucion absorbedora de la destilacién, en ml.
C = Volumen de la muestra original utilizada en la destilacion, en ml.
D= Volumen de la solucién absorbedora empleada en la determinacion colorimétrica, en ml.

8. Precauciones.

8.1 El Cloruro de Ciandgeno es un gas toxico; evitese su inhalacién,

8.2 Tener cuidado al manejar las muestras de cianuro, debido a su toxicidad. Llevar a cabo ¢l anlisis bajo

campana u otra drea ventilada. Utilizar guantes, gogles, mascarilla de seguridad. Evitese el contacto,
inhalacion o ingestion.

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NMX-AA-58, Direccién General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industnal, México, 1981,

— Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 15 Th edition, APHA, AWWA,
WPFC, Washington D.C., 1980.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Fluoruros.
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Procedimiento para la Determinacién de Fluoruros

1. Objetivo.

Describir el procedimiento del método colorimétrico del SPADNS, para determinar la concentracion de
fluoruros en el agua.

2. Alcance,

El método es aplicable a muestras directas en un ambito de 0.05 a 1.4 mg/l pudiéndose ampliar por medio de
diluciones. Este método colorimétrico se¢ emplea para aguas potables, naturales y residuales con algunas
restricciones.

3. Referencias.

Norma Oficial Mexicana NOM-AA-77-1982 “Andlisis de Agua. Determinacion de Fluoruros”.

4. Equipo v Materiales,

Equipo de destilacion consistente de:

4.1 Matraz de destilacién de 1 litro de capacidad de fondo redondo y cuello largo hecho de vidrio de
borosilicato con entrada 24/40.

4.2 Adaptador de dos salidas 24/40.

4.3 Termometro adaptado al matraz de destilacion con lecturas hasta 473 °K (200 °C).

4.4 Tubo de conexién con entradas 24/40.

4.5 Mantilla de calentamiento.

4.6 Condensador de capacidad especificada en el procedimiento.

4.7 Matraz esmerilado de 300 ml.

4.8 Espectrofotometro para usarsc cn 570 nm provisto de un paso de luz de un centimetro como minimo.

5. Soluciones y Reactivos.

Los reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico. Cuando se hable de agua debe
cntenderse agua destilada.

Reactivos para la destilacion preliminar,

5.1  Acido Sulfiirico, H.SO,, concentrado.
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5.2
5.3
54

5.5

5.6

5.10

Sulfato de Plata, Ag,SO,, cristales.
Reactivos para el desarrollo del método.
Soluciéon madre de Fluoruros.- Disolver 221.0 mg de fluoruro de sodio anhidro (NaF) en agua y diluir
a 1000 ml.
1.0 ml de esta solucion equivale a 100 pgF.
Solucién patrén de Fluoruro de Sodio.- Diluir 100 ml de la solucién madre de fluoruros a 1000 ml,
con agua.
1.0 ml de esta solucion equivale a 10.0 ugF.
Solucion de SPADNS.- Disolver 958 mg de SPADNS, sal de sodio 2 (para sulfofenilazo) 1,8
dihidrioxi-3,6 naftalen disulfonato, también llamado sal trisddica de 4.5 - dihidroxi 3 -
(parasulfafenilazo) - 2,7 naftalendisulfonico dcido, en agua y diluir a 500 ml. Esta solucion es estable
por tiempo indefinido si se le protege de la luz del sol
Reactivo de dcido circonilo.- Disolver 133 mg de cloruro de circonilo octahidratado ( ZrOCI, - 8
H,0 ) en aproximadamente 25 mililitros de agua.
- Agregar 350 mililitros de dcido clorhidrico concentrado y diluir a 500 ml con agua
Reactivo de dcido circonilo - SPANDS.- Mezclar volimenes iguales de solucion de SPANDS vy
reactivo de acido circonilo.
Solucién de referencia.- Tomar 10 ml de solucion de SPANDS y agregar a 100 ml de agua. Tomar 7
ml de dcido clorhidrico concentrado y diluir a 10 ml con agua. Agregar la solucion diluida de
SPANDS.

Solucién de arsenito de sodio ( NaAsQ, ).- Disolver 5.0 g de arsenito de SOle en agua y diluira 1
litro.

6. Procedimiento.

6.1

6.2

Destilacion preliminar.
La turbiedad y el color presentes en las muestras, sobre todo en aguas residuales impiden el desarrollo
y medicion del color.

Siempre que una sustancia interferente cause un error de 0.1 mg/l la muestra debe ser sometida a una
destilacion previa al desarrollo del color.

Principio.
El fluoruro se separa por destilacion, como écido fluosilicico, de los otros constituyentes de las aguas,
disolviendo la muestra en acido de mayor punto de cbullicion.
La muestra se hierve en una mezcla de acido sulfirico, que convierte el fluoruro en un acido
fluosilicico volatil, la silice de este compuesto se obtiene de las perlas de vidrio colocadas en el matraz
0 de éste mismo.
Al liberar el é4cido fluosilicico volatil, en la forma de vapor, se condensa y recoge en un matraz
volumétrico.
Colocar 400 ml de agua en el matraz de destilacion.
Agregar con mucho cuidado 200 ml de 4cido sulfiirico concentrado y agitar rotando el matraz hasta que
el contenido esté homogéneo.

e ——————————————————————————————————————————————————————————————————————————
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Agregar de 25 a 35 perlas de vidrio y concctar al equipo.

Iniciar el calentamiento, primero lentamente y después tan ripidamente como la eficiencia del
condensador lo permita. El destilado debe salir siempre frio. Continuar el calentamicnto hasta alcanzar
una temperatura de 180 °C (453°K).

Suspender el calentamiento y desechar el destilado. Este proceso elimina contaminaciones por fluoruro
en el aparato o el 4cido y ajusta la relacién dcido-agua para posteriores destilaciones.

Dejar enfriar la mezcla dcida remanente en ¢l matraz de destilacion a 120 °C o menos y agregar 300 ml
de la muestra, homogeneizar perfectamente y destilar hasta alcanzar una temperatura de 180 °C. No
calentar nunca a mas de 180 °C.

NOTA : Cuando se trata de muestras con alto contenido de cloruros, agregar 5 mg de sulfato de plata
(Ag,S04) por mg de cloruro.

6.3

0.4

Es posible usar la solucion de dcido sulfirico en ¢l matraz de destilacién repetidas ocasiones,
verificando su eficiencia periédicamente mediante destilacién de patrones de fluoruros. Después de
destilar muestras con allo contenido de fluoruros o de largos periodos de inactividad, lavar destilando
300 ml de agua. Desechar cuando el destilado empiece a presentar interferencias o la recuperacion de
fluoruros no sea satisfactoria.

Curva de Calibracion.

Preparar una serie de patrones de fluoruros por dilucion de los siguientes volimenes de solucién
estandar a 50 ml con agua.

ml de solucién patrén pg de F mg/L
0 et L 0.0
I e e R 0.2
2 e 20 e 04
3 ceeeeenneii R —— 0.6
- e s L - 0.8
d e N — - 1.0
6 s L — 1.2
7 PSS, 70 ssseaiionsrn 1.4

Transferir con pipetas 10 ml del reactivo 4cido circonilo-SPADNS a cada patrén y mezclar bien.

Colocar el “cero” o/linea base de absorbancia del aparato con la solucién de referencia y leer
inmediatamente a 570 nm con un paso de luz de | em como minimo.

Desarrollo de Color.,

La concentracion de fluoruros en la muestra se cuantifica mediante la reaccion que se lleva a cabo
entre estos y los iones circonio del reactivo colorido de SPADNS-édcido circonilo, disociando una
porcion de éste en un anién complejo incoloro (ZrF ).

La decoloracién producida por los iones flilor, es proporcional a la concentracion de éstos y adecuada
para mediciones espectrofotométricas.
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~ En la velocidad de reaccion entre los iones flior y los iones circonio, influyen principalmente la
acidez de la mezcla de reaccién, por lo que si se mantiene la reaccién en un medio acido, esta se
venfica casi instantaneamente. La reaccion que se efectua es la siguiente:

Zr + SPADNS = (Zr - SPADNS) + 6 F, 2 ZrF,

- Los iones circonio reaccionan con ¢l reactivo de SPADNS, produciendo un complejo atin més estable
(Zr'Fg), que produce a su vez una disminucion en la intensidad del color, lo cual es proporcional a la
cantidad de fluoruros; es decir, a mayor concentraciéon de fluoruros mayor disminucion en la
intensidad del color.

6.5  Analisis de las mucstras.

—~ Tomar 50 ml de muestra o una alicuota diluida a 50 ml con agua; puede ser muestra directa, muestra
tratada ( ver. 8.10 ) 6 muestra destilada (ver 6.1), segin sca el caso.

- Continuar con el procedimiento del mismo modo que para la curva de calibracion a partir del inciso
6.2.2.

7. Célculos.

Determinar el contenido de fluoruros ¢n las mucstras lcyendo en la curva de calibracién las concentraciones
correspondientes a las absorbancias y aplicando la siguiente formula:

mg/l de F = A/B
Donde :
A= Contenido de F leido en la curva de calibracion, en pg.
B= Volumen de muestra tomado para el analisis, en mi

8. Precauciones.

— Los taponcs y uniones deben estar bien ajustados para evitar pérdidas por escapes de vapor que
contienen fluoruro motivando un error en la medicion del fluoruro del destilado.

La tempceratura de destilacion no debe de exceder nunca de los 180°C por que ¢l sobrecalentamiento
hace que los sulfatos pasen a la siguiente etapa, lo cual puede interferir seriamente con la determinacion
subsecuente del fluoruro.

— Es recomendable hacer una prueba cuantitativa, tanto del sulfato como del fluoruro, para comprobar
tanto el aparato como la tecnica.
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~ Se deben observar las caracteristicas esenciales en el disefio del aparato de destilacién. Los puntos
criticos a los que se debe atender son aquellos que afectan a la recuperacién del fluoruro, como
obstrucciones en el paso de vapor y taponamiento por el liquido en el adaptador o el refrigerante.

- El bulbo dcl termémetro debe cstar siempre sumergido. Cuando desciende ¢l nivel del liquido del
matraz y queda expuesto ¢l bulbo del termoémetro, se producirdan errores en las lecturas de la
temperatura.

- El sulfato de plata inhibe la volatilizacién del 4cido fluosilisico, que puede interferir con la
determinacion posterior del fluoruro, cuando se utilizan ciertos reactivos.

- La recuperacion del fluoruro es completa sélo si se recogen cuando menos 100 ml de destilado, a la
temperatura optima (180°C).

~ La velocidad de destilacion debe mantenerse entre 5 y 10 ml por minuto, a una velocidad més baja que
los 5 ml por minuto, se evitara la recuperacion total del fluoruro.

- Se debe hacer especial hincapié en el riesgo del arrastre del sulfato, cuando esto no se debe al disefio
defectuoso del aparato, se puede atribuir a menudo a temperaturas superiores a 180°C o al
sobrecalentamiento del vapor, cuando se usa mechero.

- Interferencias.

Las interferencias pueden ser producidas por componentes quimicos que se utilizan en las plantas de
tratamiento de agua para coagulacion (sales de aluminio) o desinfeccion (cloro).

El cloro residual causa interferencia, por lo que debe ser eliminado totalmente de la muestra mediante una
solucidn de arsenito de sodio (NaASO,).Si la muestra contiene cloro residual, agregar una gota ( 0.05 ) ml de
solucion de Arsenito de sodio por cada 0.1 mg de cloro y mezclar bien. Los cloruros en cantidades mayores
de 7000 mg/] causan errores positivos, por ello deben ser removidos antes de proceder al desarrollo del color.
Los errores negativos son debhidos a concentraciones mayores de 10 mg/l de hierro (Fe™), 0.1 mg/l de
aluminio (AI'") y 5000 mg/l de alcalinidad como carbonato de calcio (CaCO,). Cuando la alcalinidad sea la
tinica interferencia significativa, neutralizar la muestra con acido clorhidrico o dcido nitrico de concentracion
adecuada,

La turbiedad y el color presentes en las muestras, sobre todo en aguas residuales, impiden el desarrollo y
medicion del color.

El color y la turbidez pueden compensarse en todos los instrumentos; pero la forma mas segura de
manejarlos es destilar la muestra para eliminarlos (Ver Tabla No. 1).

El analisis de fluoruro requiere la mayor exactitud posible. Las cantidades de este compuesto que casi
siempre se encuentran en el agua, son tan pequefias que un crror que normalmente se tolera en otros métodos,
produciria uno considerablemente mayor en porcentaje en el analisis de fluoruro.

Los crrorcs mas comunes pueden evitarse tomando las siguicntes precauciones:

- Ll reactivo debe medirse con toda exactitud.

- Deben dominarse perfectamente las técnicas de pipeteado.
e e e e T T e e ————e e e e —
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Todos los métodos tienen un limite superior bien definido para detectar el fluoruro con exactitud. Cuando el
nivel de fluoruro en una muestra se acerca a este limite, debe diluirse para que quede dentro del
mismo. El tiempo requerido para la reaccion y la temperatura a la que s registra, deben observarse y
controlarse con sumo cuidado.

Tabla No. 1
Concentracion de algunas sustancias que producen error
de 0.1 mg/l en el método del SPADNS

Sustancia Concentracion Tipo de Error
(mg/)
Alcalinidad (CaCO,) 5000 Negativo
Aluminio (A1) 0.1* Negativo
Cloruro (CI)) 7000 Positivo
Cloro Eliminar con Arsenito de Sodio
Color y Turbidez Eliminar o Compensar
Hierro 10 Negativo
Hexametafosfato (NaPO,), 1.0 Positivo
Fosfato (PO,)* 1.6 Positivo
Sulfato (SO°,) 200 Negativo

* En lectura inmediata. La tolerancia aumenta con el tiempo después de 2 horas, 3.0; después de 4 horas,
30.0.
9. Bibliografia.

— Norma Oficial Mexicana NMX-AA-77, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y
_ Fomento Industrial, México, 1982,

- Standard Methods for the Examination of the Water and Wastewater (1989), American Public Health
Association.

- Quimica Inorgénica Avanzada (1980), Cotton y Wilkinson, Ed. Limusa, México.

~ Manual del Agua, su Naturaleza, Tratamiento y Aplicacion (1983), Frank N. Kemmer, Jhon
McCallion, Editorial Mc Graw - Hill, México.
~ Fluoracién del Agua Potable (1974), Franz J. Maier. Editorial Limusa, México.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de la Conductividad Eléctrica

1. Objetivo.

Establecer el método de rutina para la determinacién de la Conductividad Eléctrica en agua.

2. Alcance.

Este métodu es aplicable para la detenninacion de Conductividad Eléctrica en agua potable, natural, tratada,
residual y salina.

3. Referencias.

Este método esta basado en la Norma Oficial Mexicana NMX-AA-93.

4. Equipo y Materiales.

4.1  Medidor de conductividad (conductimetro YSI Modelo 38, Serie 90K021088).
Emplear un instrumento capaz de medir la conductividad con un error que no exceda de 10 uS/cm para
conductividades mayores de 100 uS/em y de | uS/cm para conductividades menores de 100 uS/cm.

4.2  Termometro graduado (Pocket Thermometer Range -15°C to 105°C. division 1°C). _
4.3  (Celda de conductividad (YSI 3418 K= 0.1/cm K=10/mm ABS Plastic 6%" x 4" x 3" x 1s").
4.4  Material comun de laboratorio, como son vasos de precipitado.

S. Soluclones y Reactlvos.

Los reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico @ menos que se indique otra cosa.
Cuando sc hablc de agua debe entenderse como agua destilada.

- Agua Desmineralizada.
Solucion Patrén de Cloruro de Potasio 0.01 N

5.1  Preparacion de Reactivos.

5.2 Preparacion de agua desmineralizada.
Pasar agua destilada a través de un lecho mixto (resina cationica fuerte, anidnica fuerte) o preparado con
volimenes iguales de cada resina dispuestos en una columna de vidrio de manera tal que ocupen un
volumen equivalente a un didmetro de 2.5 ¢cm y una altura de 30.5 cm. Descartar los primeros 1000 ml. La
conductividad del agua debe ser menor de un microsiemens por centimetro (uS/cm).
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5.3  Preparacién de la Solucién Patrén de Cloruro de Potasio 0.01 N.
Disolver en agua desmineralizada 745.6 mg de cloruro de potasio anhidro y aforar a 1000 ml. La solucién
debe tener una conductividad de 1413 pS/cma 25 °C. Guardar cn botella de vidrio de silicato de boro,

6. Procedimiento.

6.1  Enjuagar la celda varias veces con la muestra. Cuando el equipo no cuente con compensador de
temperatura, anotar la temperatura del volumen de la muestra que se va a medir.

6.2  Sumergir cuidadosamente los electrodos en un vaso de precipitados o probeta con un volumen
suficiente de la muestra de agua.

NOTA : Seguir las instrucciones del fabricante para la manipulacion del instrumento y la determinacion
de la resistencia 0 conductividad segun sea el caso.

6.3  Realizar 2 o mas determinaciones hasta obtener lecturas similares.

7. Cilculos.

Multiplicar el valor obtenido en microsiemens / cm por el valor de la constante de celda.

8. Precauciones.

8.1 Cuando se trate de agua residual, manéjese con més cuidado, ademds de usar guantes, mascarilla y
lentes de seguridad.

8.2  Enjuagar con agua desionizada la celda entre cada medicién, cuando las muestras contengan
matceriales que no causen dafio a la misma. Cuando sc realicen mediciones de muestras que contengan
aceites, vaselinas o grasas, los electrodos sueclen cubrirse de estos materiales, entonces lave bien los
clectrodos con detergentes fuertes, con agua calicnte o bien con solucion de HCI (1 :1), dependiendo del
grado de limpieza que requiera, finalmente enjuague con agua desionizada.

9. Bibliografia,

-~ Norma oficial Mexicana NMX-AA-07, Direccién General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial, México, 1984,

- APHA, WEF, AWWA, “Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater”, 18 th
Edition, Washington, 1992 pp. 76-80.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Metales Pesados
(Método de Hidruros).
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Procedimiento para la Determinacion de Metales Pesados
(Método de Hidruros)

1. Objetivo.

Esta técnica establece el método espectrofotométrico de absorcion atomica para la determinacion de: Selenio,
Arsénico y Mercurio que se encuentran disueltos y suspendidos en aguas naturales y residuales.
NOTA: Los limites de deteccion depende de la sensibilidad del equipo.

2. Alcance.

Esta técnica es aplicable en la determinacién de metales que se encuentren disueltos o suspendidos en
muestras de agua potable superficiales o subterrineas, de desechos domésticos o industriales.

3. Referencias.

Esta técnica esta en concordancia con la Norma Oficial Mexicana NMX-AA-51, Direccién General de
Normas, Secretaria de Comercio y Fomento Industrial,

4. Equipo y Materiales,

4.1 Espectrofotémetro de absorcién atdmica,

Este consiste en una fuente luminosa que emite el espectro de lineas de un elemento (lampara de catodo
hueco), un dispositivo para vaporizar la muestra (llama), medio de aislamiento de la linea de absorcion
(monocromador o filtro y rejilla ajustablc) y un detector fotoeléctrico con su equipo electrénico de
amplificacion y medio asociado.

4.2 Quemador. El tipo més corriente consiste en una premezcla que introduce el chorro pulverizado en una
camaia de condensacion para eliminar las gotas. El quemador puede llevar un cuerpo convencional con
una sola ranura; un cuerpo Boling que puede preferirse para una aspiracion directa con llama aire-
acetileno.

4.3 Lecwra de salida. La mayoria de los instrumentos van equipados con un mecanismo de lectura de
salida digital o indicador de cero.

4.4 Lamparas. Utilicese una limpara de citodo hueco o una limpara de descarga sin electrodos (LDE). Las
lamparas de cdtodo hueco para varios elementos dan por lo general una menor sensibilidad que las
ldmparas de un solo elemento.

4.5 Vilvulas reductoras de presion. Manténgase los suministros de combustible y oxidante a presiones algo
més altas que la presién controlada de funcionamiento del instrumento empleando vélvulas reductoras.
4.6 Tubo de ventilacion. Coldquese un tubo de ventilacion de aproximadamente 15 a 30 cm por encima del

quemador para dejar salir los humos y vapores de la llama.
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4.7 Generador continuo de hidruros. La unidad basica est4 compuesta de dos partes: una bomba peristaltica
de precision, utilizada para medir y mezclar reactivos y soluciones de muestras, y el separador gas-liquido.
En el separador gas-liquido, un flujo constante de argdn arrastra el hidrogeno y los gases de hidruros
metalicos formados en la reaccion y los lleva a la celda de absorcién de cuarzo calentada y soportada por
una abrazadera metalica montada en la parte de encima de la cabeza del quemador dc airc-acetileno
regular. El liquido gastado sale del separador y fluye a través de un drenaje lateral de nivel constante, a un
cubo de residuos.

5. Soluciones y Reactivos.

Los reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico a menos que se indique otra cosa.
Las soluciones preparadas para este analisis deben almacenarse en recipientes de polietileno,

5.1 Aire, purificado y secado a través de un filtro apropiado que elimina aceite, agua y otras sustancias
extranas. La fuente puede ser un compresor o gas embotellado comercial.

5.2 Acetileno (C 2 H 2 ), calidad comercial estandar

5.3 Gas argon grado alta pureza o grado cromatografico.

5.4 Agua libre de metales. Utilicese agua libre de metales para preparar 1odos los reactivos y como agua de
dilucion.

5.5 Acido nitrico, HNO;, al 10 por 100.

5.6 Reactivo de borohidruro: disuélvanse 0.2 g de borohidruro de sodio y 0.5 g de hidréxido de sodio en
100 ml de agua. Precaucion. ¢l borohidruro es Oxico, infllamable y corrosivo.

5.7 Solucién de permanganato de potasio: Disuélvanse 50 g de permanganato de potasio en agua y
diliyase hasta 1 1.

3.8  Solucién de persulfato de potasio: Disuélvanse 50 g de persulfato de potasio en agua y diliiyase hasta
11

5.9.  Solucion de cloruro de hidroxilamina: Disuélvanse 120 g de cloruro de sodio y 120 g de sulfato de
hidroxilamina en agua y diltiyase hasta 1 1. El sulfato de hidroxilamina puede ser sustituido por solucién al
10 por 100 de cloruro de hidroxilamina.

5.10 Solucién de cloruro estanoso: Disuélvanse 100 g de cloruro estanoso en agua que contenga 200 ml de
acido clorhidrico conc. y diliyase hasta 1. Esta solucion se descompone al envejecer. Si forma suspension,
agitese continuamente el reactivo durante su uso.

5.11 Solucién estindar certificada de: Selenio, arsénico y mercurio.

5.12 Acido sulfiirico concentrado.
5.13 Material comin de laboratorio.

6. Procedimiento.

6.1 Preservacion.
La muestra se debe colectar en frascos de polietileno de acuerdo como se indica en la norma NOM-AA-3
* Aguas Residuales-Mucstreo™ y la NOM-AA-14 “Cucrpos Receptores-Muestico™ segan sea ¢l caso. En

cualquier caso acidificar la muestra con acido nitrico concentrado hasta un pH de 2 o menor. De ser
e e e e e e T e e e —— e ey e ez r e e Sve e
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posible, filtrar y acidificar la muestra en el momento de su extraccion en el campo, dependiendo del tipo
de analisis que se vaya a efectuar.

6.2 Pretratamiento de la muestra para selenio y arsénico.

6.2.1 Las muestras que contienen particulas o materia orgdnica requieren, en general, un tratamiento previo
antes del andlisis. Los “metales totales” incluyen todos los metales combinados orgénica e
inorganicamente, tanto disueltos como en particulas, Las muestras incoloras transparentes (principalmente
agua potable) con una turbidez <1 UNT, inodoras y de una sola fase, pueden analizarse directamente por
espectroscopia de absorcion atonnca.

6.2.2 EI tratamiento de la muestra dependeri del tipo de metales que se van a determinar. Si se requicre
metales totales extractables no se debe filtrar la muestra; si se desea determinar metales disueltos, la
muestra s¢ filtra a través de una membrana de 0.45 um (previamente lavada con una solucion de acido
nitrico 1+ 1),

6.2.3 En cualquier caso acidificar la muestra con 4cido nitrico concentrado hasta un pH de 2 o menor.

Algunas aguas contaminadas pueden requerir el uso adicional de dcido sulfiirico y/o perclérico para una
digestion completa.

NOTA: Se recomienda analizar la muestra lo mds rapidamente posible, de no ser asi mantenerla en
refrigeracion a 278 °K ( 5°C).

6.3 Tratamiento de las muestras para selenio y arsénico.

6.3.1 Mézclese la muestra y pasese un volumen adecuado de la misma (50 a 100 ml) a un vaso de
precipitados de 250 ml. Afiddanse 5 ml de acido nitrico.

6.3.2 Llévese a ebullicion lenta y evapérese sobre placa caliente hasta el menor volumen posible
(aproximadamente 10 a 20 ml) antes de que tenga lugar una precipitacion.

6.3.3 Contindese calentando y afiadiendo el dcido nitrico cone. necesario para completar la digestion, No
dejar que la muestra se seque durante la digestion.
6.3.4 Recojanse con agua las paredes del vaso y filtrese entonces si es necesario.

6.3.5 Pasese el filtrado a un matraz volumétrico de 100 ml junto con dos partes de agua de 5 ml, afadiendo
este liquido de enjuagado al matraz volumétrico.
6.3.6 Enfriese, diliyase hasta la sefial y mézclese cuidadosamente.

6.3.7 Toémense porciones de esta solucion para las determinaciones del metal requeridas.

6.4 Tratamiento para mercurio.
6.4.1 En matraces Erlenmeyer de 250 ml, colocar 100 ml de muestra.

6.4.2 A cada matraz afadir 5 ml de dcido sulfiirico conc. y 2.5 ml de écido nitrico cone.

6.4.3 A cada matraz afiadir 15 ml de solucién de permanganato de potasio y dejar reposar por 15 min.
6.4.4 A cada matraz anadir 8§ ml de solucion de persulfato de potasio y calentar por 2 hrs. en un bano maria
a temperatura de cbullicion.

6.4.5 Enfriar a la temperatura ambiente, afiadir 6 ml de solucién de sulfato de hidroxilamina-cloruro de
sodio para reducir ¢l permanganato en exceso.

6.4.6 Tratar cada matraz individual, e introducirle ¢l capilar de absorcién de muestra del equipo.

6.4.7 Tratar a los estandares de la misma forma.
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6.5  Operacion del instrumento.
Debido a las diferencias entre las diversas formas y modelos de espectrofotometros de absorcion atdmica,
no es posibie formular instrucciones aplicables a cada instrumento. En general se procede de la siguiente
manera;

6.5.1 Instilese en el instrumento una ldmpara de catodo hueco para el metal deseado y establézcase el dial
aproximado de longitudes de onda.

6.5.2 Fijese la anchura de la rendija siguiendo las sugerencias del fabricante.

6.5.3 Enciéndase el instrumento, apliquese a la lampara de citodo hueco la corriente que aconseja el
fabricante y déjese calentar el aparato hasta que se estabilice la fuente de energia, unos 10 a 20 minutos
por lo general.

6.5.4 Reajlistese la corriente después del calentamiento cuando sea necesario.

6.5.5 Optimicese la longitud de onda ajustando el dial de longitudes de onda hasta que se obtiene la
ganancia 6ptima de energia.

6.5.6 Instalese una cabeza de quemador adecuada. Conéctese el acetileno, ajistese la velocidad de flujo al
vapor especificado y enciéndase la llama,

6.5.7 Coloque la celda de reaccidn en la parte superior de la cabeza del quemador.

6.5.8 Alinicse la celda al 100 % de transmitancia 6 0 % de absorbancia.

6.5.9 Abrase el flujo del gas de arrastre ( Argon).

6.5.10 Coloquense las soluciones de borohidruro de sodio y dcido clorhidrico en los recipientes
TCSPECLIVoS.

6.5.11 Hégase aspirar un blanco integrado por agua desionizada o una solucién dcida con la misma
concentracion de dcido de los patrones y las muestras.

6.5.12 Péngase a cero el instrumento.

6.5.13 El aparato esta listo para correr los estandares y las muestras. Cuando se termine de trabajar,
extinguir la flama desconectando primero el acetileno y luego el aire.

7. Calculos.

7.1  Preparar una curva de calibracién obtenida de las lecturas de los estandares (con un minimo de tres
estandares por curva).

7.2 Determinar el contenido del metal en la muestra, por medio de la curva de calibracion dependiendo de
la absorcion espectral leida.

7.3 Determinacion directa
Cuando los valores de los metales se determinan en términos mg/l en la curva de calibracion, calcular la
concentracion de la muestra mediante la siguiente expresion:

mg/l de metal en la muestra = mg/l de metal leidos en la curva x D/ 1000

D (factor de dilucién) = Volumen final total en ml/ ml de muestra.
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8. Precauciones

8.1  Empléese equipo de seguridad, tales como guantes, lentes de seguridad, bata de algodon y zapatos
antiderrapantes.

82  Consérvense las muestras inmediatamente después de la toma de muestras, acidulando con écido
nitrico concentrado a pH menor de 2. Filtrense las muestras para metales disueltos antes de guardarlas.
Después de acidular la muestra, consérvese preferiblemente en un frigorifico a 4 grados centigrados para
evitar un cambio de volumen ocasionado por la cevaporacién. En cstas condicioncs, las mucstras con
concentraciones de metal de varios miligramos por litro se mantienen estables a lo largo de un periodo de
hasta seis meses (excepto el mercurio, cuyo limite es de cinco semanas). Tratandose de niveles de metal
del orden de microgramos por litro, analicense las muestias lo antes posible después de tomadas,

8.3  Las muestras para el analisis de mercurio se conservaran afiadiendo 2 ml/l de solucién de dicromato
de potasio al 20 por 100 (p/v) (preparada en acido nitrico 1+1). Se conservaran en un ingorifico no
contaminado de mercurio. (NOTA: las concentraciones de mercurio pueden aumentar si se guardan en
frascos de plastico en laboratorios contaminados de mercurio).

8.4  Evitese la introduccién de metales contaminantes que procedan de los recipientes, ¢l agua destilada o
los filtros de membrana. Limpiense cuidadosamente los recipientes para muestras con una solucion
detergente no i6nica libre de metales, enjuagar con agua del grifo, sumergir en 4cido y enjuagar después
con agua libre de metales. Para cuarzo, TFE o material de vidrio, utilicese dcido nitrico 1+1, o0 agua regia
(3 partes de HCI conc. + 1 parte de acido nitrico conc.) para la inmersion. Las condiciones adecuadas para
la inmersion son 24 horas y 70 grados centigrados.

9. Bibliografia

- Norma Oficial Mcxicana NMX-AA-44, Dircccion General de Normas, Scerctaria de Comercio y
Fomento Industrial, México, 1981.

- Métodos Estandar para ¢l Examen de Aguas y Aguas de Desecho, Editorial Interamericana, S.A.,
Undécima, México, 1963.

~ Standard Methods for the Examination of Water and Wasterwater, APHA, AWWA, 17a., US.A..
1089,

10. Observaciones a In Téenica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Metales Pesados
(M¢todo de Horno de Grafito).
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Procedimiento para la Determinacion de Metales Pesados (Método de Horno de Grafito)

1. Objetivo.

Esta técnica establece el método espectrofotométrico de absorcion atémica para la determinacion de: Bario,
Plomo, Cromo, Selenio, Arsénico, Aluminio, Cadmio, que se encuentran disueltos y suspendidos en aguas
naturales y residuales.

NOTA: Los limites de deteccion depende de la sensibilidad del equipo.

2. Alcance,

Esta técnica es aplicable en la determinacion de metales que se encuentren disueltos o suspendidos en
muestras de agua potable superficiales o subterrdneas, de desechos domésticos o industriales.

3. Referencias.

Esta técnica esta en concordancia con la Norma Oficial Mexicana NMX-AA-51, Direccion General de
Normas, Secretaria de Comercio y Fomento Industrial,

4. Equipo y Materiales.

4.1 Espectrofotémetro de absorcion atémica.

4.2 Este consiste en una fuente luminosa que emite ¢l espectro de lincas de un clemento (lampara de catodo

“hueco), un dispositivo para vaporizar la muestra (corriente eléctrica), medio de aislamiento de la linea de

absorcion (monocromador o filtro y rejilla ajustable) y un detector fotoeléctrico con su equipo
electronico de amplificacién y medio asociado.

4.3 Homo de grafito. Empléese un dispositivo calentado con circuitos electronicos de control disefiado para
conducir un tubo o cubilete de grafito a través de un programa de calentamiento que proporcione
sificiente energia térmica para atomizar los elementos que interesan.

Tubos de grafito. Empléese tubos del tipo piroliticos,
Rendimiento de los tubos de grafito para ¢l Horno de Grafito:
Se han investigado diferentes materiales para su uso en atomizadores electrotérmicos, pero no han sido
tan satisfactorios, como el uso de tubos de grafito pirolitico. El material del tubo tiene ciertas
propicdades que ascguran una buena sensitividad y reproducibilidad en los resultados. Los
requerimientos que debe tener ¢l tubo son los siguientes:

-Baja Porosidad.

-Inerte,

-Bajos niveles de impurezas.

-Buena conductividad electrotérmica y térmica.

-Alta rigidez.
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-Alto punto de fusion.
-Costo razonable.

-Buen manejo.

-Baja expansion térmica.

El grafito responde bien para estos criterios, pero pueden existir problemas quimicos y con la porosidad.

El recubrimiento pirolitico del tubo previene de filtraciones de la muestra, y también reduce el riesgo de
formacion de carbonos, un problema que se presenta a menudo con los elementos refractarios.

El recubrimiento, tiene un espesor de 30 mem, que es aplicado con una descomposicion térmica de
hidrocarburos de bajo peso molecular como el metano (en un estado de vaporizacion).

La oxidacion del carbono es probablemente el mayor obstaculo reconocido de los tubos de grafito. Una
vez calentado a altas temperaturas, los 6xidos de carbono son formados enseguida creando en el tubo une
vida menor. Para prevenir este efecto se utilizan cominmente dos tipos de gases inertes, argén y nitrégeno
para crear un efecto de blindaje alrededor de los componentes de carbono. El Gltimo es mas cominmente
utilizado porque es de mas bajo costo, pero los componentes de nitratos pueden formarse con algunos
clementos ( por ejemplo: B, Ba, V). Y el argon puede ser utilizado con estos elementos.

La vida del tubo también depende de la naturaleza de la matriz, y la temperatura de atomizacion empleada.
Utilizando altas temperaturas de atomizacién se produce una mayor susceptibilidad del tubo a la
oxidacion. Similarmente el empleo de soluciones acidas (por ejemplo: acido perclérico, acido fluorhidrico
u agentes oxidantes entre la muestra) causara deterioro de la superficie.

Temperaturas optimas de incineracion y atomizacion

Elemento Temp. max. Temp. Respuesta Long. de || Slit(nm) Corriente
de incinera-ciéon atomizacion Tipica onda (nm) de Jampara
(°C) S con 20 Ca
Al 1400 2500 20 309.3 ]l 0.5 10
As 800 2300 25 193.7 “ 1.0 8
Ba 1400 2500 45 553.0 1' 0.2 15
Cd 300 1800 1.0 228.8 0.5 3
Cr 1100 2500 5.5 357.9 0.2 6
Cu 800 2300 10 324.7 0.5 Rl
Pb 400 2000 9 217 1.0 R
Zn 400 1800 0.8 213.9 0.5 5
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4.4 Lectura de salida. La mayoria de los instrumentos van equipados con un mecanismo de lectura de salida
digital o indicadora de cero.

4.5 Lamparas. Utilicese una lampara de catodo hueco o una limpara de descarga sin electrodos (LDE). Las
lamparas de citodo hueco para varios elementos dan por lo general una menor sensibilidad que las
ldmparas de un sélo elemento. Producen emisién pasando una corriente eléctrica a través de un gas.

1) Vida de la lampara: Segin la marca- 6 meses o 500 hrs. Si al encender la ldmpara la energia de la

A

-

)

misma no es mayor de 25 mA, cémbicsc por una quc dé mayor cncrgia.

Cuando la lampara esta fallando, los efectos mas comunes que se presentan son: reduccion en la
sensibilidad analitica y un incremento en la fluctuacion de las lecturas. Si el instrumento se comporta
de una manera adecuada para ouos clementos, puede deducirse que esto se debe a la lampara,
particularmente si el problema ocurre después de que ésta no ha sido usada por algin tiempo. Fsto
puede algunas veces remediarse operando la ldmpara durante toda la noche con su corriente méaxima.
Lamparas de descarga sin electrodos: Producen emision pasando una corriente eléctrica a través de un
vapor compuesto por lo menos parcialmenie del elemento en interés. Se recomiendan para Na, K, Cs,
Rb, ya que son cien veces mas brillante que las de catodo hueco, lo que se traduce en limites de
deteccion y precision mas altos.

Lamparas multielementos: La ventaja de estas lamparas radica que no es necesario calentarlas para
cada elemento.

4.6 Vilvulas reductoras de presion. Manténgase los suministros de gas de arrastre inerte a presiones algo
mas altas que la presion controlada de funcionamiento del instrumento, empleando valvulas reductoras.

4.7 Tubo de ventilacion. Coloquese un tubo de ventilacion de aproximadamente 15 a 30 ¢cm por encima del
quemador para dejar salir los humos y vapores de la llama.

4.8 Suministro de agua de refrigeracion. Refrigérese con agua del grifo fluyendo entre 1 y 4 Vminuto o
utilicese un dispositivo refrigerador recirculante.

5. Soluciones y reactivos.

Los reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico a menos que se indique otra cosa.
Las soluciones preparadas para este andlisis deben almacenarse en recipientes de polietileno.

5.1

5.2

5.3

54

Gas argoén grado alta pureza o cromatografico.

Agua librc de metales, Utilicese agua libre de metales para preparar todos 1os reactivos y como agua
de dilucion.

Acido nitrico, HNO3, al 0.2 por 100.

Solucion estandar certificada de: Bario, Plomo, Cromo, Selenio, Arsénico y Aluminio.
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5.6 Material comun de laboratorio.

6. Procedimiento.
6.1 Preservacion.

La muestra se debe colectar en frascos de polietileno de acuerdo como se indica en la norma NOM-AA-3
“Aguas Residuales-Muestreo” y la NOM-AA-14 “Cuerpos Receptores-Muestren™ segiin sea el caso. En
cualquier caso acidificar la muestra con dcido nitrico concentrado hasta un pH de 2 o menor. De ser posible,
filtrar y acidificar la mucstra en ¢l momento de su extraccion en ¢l campo, dependiendo del tipo de andlisis
que se vaya a efectuar.

6.2 Pretratamiento de la muestra.

6.2.1 Las mucstras quc conticnen particulas o materia organica requicren, en general, un tratamiento previo
antes del andlisis. Los “metales totales” incluyen todos los metales combinados orgénica e
inorganicamente, tanto disueltos como en particulas. Las muestras incoioras transparentes (principalmente
agua potable) con una turbiedad <1 UNT, inodoras y de una sola fase, pueden analizarse directamente por
espectroscopia de absorcion atomica,

6.2.2 El tratamiento de la muestra dependera del tipo de metales que se van a determinar. Si se requiere
metales totales extractables no se debe filtrar la muestra; si se desea determinar metales disueltos, la
muestra se filtra a través de una membrana de 0.45 um (previamente lavada con una solucién de
acido nitrico 1+ 1).

6.2.3 En cualquier caso acidificar la muestra con 4cido nitrico concentrado hasta un pH de 2 o menor.
Algunas aguas contaminadas pueden requerir el uso adicional de acido sulfiirico y/o perclérico para
una digestién completa.

NOTA: Se recomienda analizar la muestra lo méas rdapidamente posible, de no ser asi
mantenerla en refrigeracion a 278 °K ( 5°C)

6.3 Tratamiento de la muestra para el analisis de metales totales.

6.3.1 Mézclese la muestra y pésese un volumen adecuado de la misma (50 a 100 ml) a un vaso de
precipitados de 250 ml. Afédase 5 ml de dcido nitrico.

6.3.2 Llévese a ebullicién lenta y evapérese sobre placa caliente hasta el menor volumen posible
(aproximadamente 10 a 20 mi) antes de que tenga lugar una precipitacion.

6.3.3 Contindese calentando y afiadiendo el dcido nitrico conc. necesario para completar la digestion. No
dejar que la muestra se seque durante la digestion.

6.3.4 Recdjanse con agua las paredes del vaso y filtrese entonces si es necesario

6.3.5 Piésese el filtrado a un matraz volumétrico de 100 ml junto con dos partes de agua de 5 ml, afladicndo
este liquido de enjuagado al matraz volumétrico.
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6.3 .6 Enfriese, dilliyase hasta la sefial y mézclese cuidadosamente.
6.3.7 Témense porciones de esta solucion para las determinaciones del metal requeridas

6.4  Operacion del instrumento.
Debido a las diferencias entre las diversas formas y modelos de espectrofotometros de absorcién
atdmica, no es posible formular instrucciones aplicables a cada instrumento. En general se procede de
la siguiente manera:

6.4.1 Instalese en el instrumento una lampara de cdtodo hueco para el metal deseado y establézcase el dial
aproximado de longitudes de onda.

6.4.2 Fijese la anchura de la rendija siguiendo las sugerencias del fabricante.

6.4.3 Enciéndase cl instrumento, apliquese a la lampara de citodo hueco la corriente que aconseja el
fabricante y déjese calentar el aparato hasta que se estabilice la fuente de energia, unos 10 a 20
minutos por lo general.

0.4.4 Reajuistese la corriente después del calentamiento cuando sea necesario.

6.4.5 Optimicese la longitud de onda ajustando el dial de longitudes de onda hasta que se obtiene la
ganancia optima de cnergia.

0.4.6 Montese y aliniese el dispositivo del horno siguiendo las indicacioues del fabricante. Selecciénese un
flujo apropiado de gas inerte o de proteccion.

6.4.7 Hagase correr un blanco electrénico sin muestra hasta lograr la estabilizac 6n del instrumento.

0.4.8 Inyéctese una porcién adecuada de agua acidulada como blanco de reacti- os (matriz) y péngase a cero
el instrumento. Repetir hasta lograr una reproducibilidad en las lecturas. Afddase también una
concentracion igual de modificador de la matriz (en caso de que lo requiera el anélisis de la muestra).

6.4.9 Inyéctese una porcion adecuada de cada solucién patrén, y modificador de matriz con objeto de
aumentar la concentracion. Analicese cada solucidn patrén por triplicado para comprobar la precision
del método.

6.4.10 El aparato esta listo para correr las muestras. Cuando se termine de trabajar, apagar el equipo, cerrar
el gas de arrastre y la valvula del agua.

7. Calculos.

7.1 Preparar una curva de calibracion obtenida de las lecturas de los estindares (con un minimo de tres
estandares por curva).

7.2 Determinar el contenido del metal en la muestra, por medio de la curva de calibracién dependiendo de la
absorcion espectral leida.

7.3 Determinacion directa,
Cuando los valores de los metales s¢ determinan en términos mg/l en la curva de calibracién, calcular la
concentracion de la muestra mediante la siguiente expresion:
mg/l de metal en la muestra = mg/| de metal leidos en la curva x D/ 1000,
D (factor de dilucién) = Volumen final total en ml/ ml de muestra.
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8. Precauciones.

8.1  Empléese equipo de seguridad, tales como guantes, lentes de seguridad, bata de algodén y zapatos
antiderrapantces.

8.2  Consérvense las mucstras inmediatamente después de la toma de muestras, acidulando con 4cido
nitrico concentrado a pH menor de 2. Filtrense las muestras para metales disucltos antes de guardarlas.
Después de acidular la muestra, consérvese preferiblemente en un frigorifico a 4 grados centigrados para
evitar un cambio de volumen ocasionado por la evaporacién. En estas condiciones, las muestras con
concentraciones de metal de varios miligramos por litro se mantienen estables a lo largo de un periodo de
hasta seis meses (excepto el mercurio, cuyo limite es de cinco semanas). Tratandose de niveles de metal
del orden de microgramos por litro, analicense las muestras lo antes posible después de tomadas

8.3  Las muestras para el analisis de mercurio se conservaran afadiendo 2 ml/l de solucién de dicromato
de potasio al 20 por 100 (p/v) (preparada en dcido nitrico 1+1). Se conservardn en un frigorifico no
contaminado de mercurio. (NOTA: las concentraciones de mercurio pueden aumentar si se guardan en
frascos de plastico en laboratorios contaminados de mercurio).

8.4  Evitese la introduccién de metales contaminantes que procedan de los recipientes, el agua destilada o
los filtros de membrana. Limpiense cuidadosamente los recipientes para muestras con una solucion
detergente no idnica libre de metales, enjuagar con agua del grifo, sumergir en acido y enjuagar después
con agua libre de metales. Para cuarzo, TFE o material de vidrio, utilicese acido nitrico 1+1, 0 agua regia
(3 partes de HCl conc. + | parte de acido nitrico conc.) para la inmersion. Las condiciones adecuadas para
la inmersion son 24 horas y 70 grados centigrados.

9. Bibliografia

~ Norma Oficial Mexicana NMX-AA-44, Dircccion General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial, México, 1981.
Métodos Estdndar para ¢l Examen de Aguas y Aguas de Desccho, Editorial Intcramericana, S.A.,
Undécima, México, 1963.

— Standard Methods for the Examination of Water and Wasterwater, APHA, AWWA, 17a., US.A,,
1989.

10. Observacion a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Boro
(Método Colorimétrico de la Curcumina).
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Procedimiento para la Determinacién de Boro
(Método Colorimétrico de la Curcumina)

1. Objetivo.

Establecer el método potenciométrico para determinar Boro en agua,

2. Alcance.
Este método cs aplicable en aguas naturales y residuales, cn un intervalo de concentracion de 0.1 a 1.0 mg/l,
éste ambito se puede amphar mediante dilucion o concentracion de la muestra.

2. Referencias.

Cste método se¢ complementa con las Normas Oficiales Mexicanas en vigor siguientes:

3.1 NOM-AA-3 “Aguas Residuales - Muestreo™.

3.2 NOM-AA-14 “Cuerpos Receptores - Muestreo™,

3.3 NOM-BB-14 “Clasificacion y tamafios nominales para utensilios de vidrio usados en laboratorio”,
3.4 NOM-2-1 “Sistema General de Unidades de Medida - Sistema (SI) de Unidades™.

4. Equipo v Materiales.

4.1 Espectrofotometro, para usarse en 540 nm con un trayecto de luz de 1 cm como minimo.
4.2_ Capsulas de porcelana de 200/94.

4.3 Pipeta Volumétrica de 1 ml.

4.4 Baiio maria, ajustado a 55°C £ 2°C.

4.5 Matraces aforados de 25 ml de capacidad.

4.6 Pipeta graduada de 10 ml.

5. Soluciones y Reactivos.

5.1 Reactivo de Curcumina.
Disolver 0.04 g de Curcumina y 5.0 g de acido oxalico en alcohol etilico al 95%, adicionar 4.2 ml de
HCI concentrado, llevar a 100 ml con alcohol ctilico al 95% ¢n un matraz volumétrico de 100 ml y
filtrar si es necesario.

5.2 Alcohol Ltilico al 95 %.
Tomar 95 ml de etanol absoluto y 5 ml de agua destilada.

5.3 Solucién patrén de Boro.
Disolver 0.5716 g de acido bérico anhidro en agua destilada y diluira 1 litro.
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5.5

Solucién Standard de Boro.

Tomar 1.0 ml de la solucién Stock cuya concentracién es 1 ml = 100 pg y diluirlo @ 100 ml en un
matraz volumétrico con agua destilada y aforar. La concentracion de esta solucion ¢s | ml = 1 pg.
Tomar 0.4 ml de esta solucion y 0.6 ml de agua y tratar como las muestras.

Preparacion de la curva de calibracion.

Se pipetean 0.00 (testigo), 0.25,0.50,0.75 y 1.00 ug de Boro a cépsulas de evaporacion del mismo tipo,
tamano y forma. A cada una se le agregan 4 ml de reactivo de Curcumina - Acido Oxalico y se agita
suavemente la capsula para mezclar perfectamente su contenido. Se colocan las capsulas flotando en ¢l
agua del bafio maria ajustado a 55°C + 2 °C y se deja evaporar su contenido a completa sequedad
(aproximadamente 1 hora 20 minutos para su total sequedad). Retirar las capsulas del bafio maria y se
enfrian a temperatura ambiente. A cada capsula se adicionan 10.0 ml de alcohol etilico al 95 %, el
contenido de cada cdpsula se vierte a un matraz aforado de 25 ml, usando alcohol etilico al 95 %, aforar
con alcohol etilico al 95 % y se mezcla cuidadosamente por inversion del matraz. Leer las
transmitancias y absorbancias de los patrones y de las muestras a una longitud de onda de 540 nm.
Después de ajustar el testigo de reactivo al 100 % de transmitancia 6 0 de absorbancia. 1.a curva de
calibracion es lineal de 0.00 a 1.00 pg de Boro. Las lecturas fotométricas se deben verificar dentro de la
hora siguiente al secado de Tas muestras,

VOLUMEN SOL. ESTANDAR VOL. AGUA CONCENTRACION
DESTILADA ug DE BORO
B 0.00 ml 1.00 ml 0.00 pg
] 0.25 ml 0.75 ml 025 e
2 0.50 ml 0.50 ml 0.50 ug
3 0.75 ml 0.25 ml 0.75 pg
4 1.00 ml 0.00 ml 1.00 g

6. Procedimiento.

6.1

Para aguas que contengan 0.10 - 1 mg/l de Boro, se usa 1.00 ml de muestra.

6.2 Para aguas que contengan mas de 1.00 mg/l de boro, se hace una dilucién apropiada, con agua exenta de

boro, para que la porcion alicuota de 1.00 ml contenga, aproximadamente 0.50 ug de boro.

6.3 Se pipetea 1.00 ml de la muestra o de la dilucién a una cipsula de evaporacién.
6.4 A no ser que la curva de calibracion se determine al mismo tiempo, se prepara un testigo y un patrén que

contenga 0.50 ug de boro, que se someten al procedimiento analitico al mismo tiempo que el problema.

6.5 Se adiciona 1.00 m] de agua destilada para el blanco en una cipsula de evaporacién, 1.00 ml de muestra

a cada cépsula de evaporacion del mismo tipo, tamaiio y forma, a cada una se le adicionan 4.0 ml del
reactivo de curcumina - dcido oxdlico y se agita suavemente la capsula para mezclar perfectamente su
contenido. Se colocan las capsulas flotando en el agua del bafio maria ajustado a 55°C + 2°C y se deja
evaporar su contenido a completa sequedad (aproximadamente 1 hora, 20 minutos para su total
sequedad).

6.6 Retirar las capsulas del bafio maria y se enfrian a temperatura ambiente.
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6.7 Posteriormente a cada capsula se adicionan 10 ml de alcohol etilico al 95% y el contenido de cada
capsula se vierte a un matraz aforado de 25 ml, usando alcohol etilico al 95%. Aforar con alcohol
ctilico al 95%, mezclar cuidadosamente por inversién del matraz. Leer transmitancia y absorbancia de
los patrones y muestras a una longitud de onda de 540 nm.

7. Calculos.

Donde:
=  Concentracion de Boro, en mg/l.
=  Microgramos de Boro leidos en la curva de calibracion.
B;= Volumen de la muestra original, ml.

8. Precauciones.

8.1 Para tener éxito en la determinacion, se debe llevar un control riguroso de variables, tales como
volumen y concentracion de los reactivos, lo mismo que del tiempo v de la temperatura de secado. Las
capsulas de evaporacion deben ser idénticas en forma, tamafio y composicion, para que s¢ obtenga

igual tiempo de evaporacion. Un aumento en el tiempo de evaporacion conduce a una intensificacion
del color resultante.

8.2 Al utilizar el HCI concentrado, es necesario utilizar lentes de seguridad y guantes de neopreno, viton o
hule butilico, nunca de PVA o polietileno, en lugares bien ventilados, no deben usarse lentes de
contacto cuando se utilice este producto.

9. Bibliografia.

- Lenga, R.E., The Sigma -Alurich Library of Chemical Safety data, 2*. Edicién, Sigma Aldrich Co.,
E.U, 1988.

— Methods for Chemical Analysis of Water and Wastewater, U.S Enviromental Protection Agency,
Technology Tansfer Washington, D.C.

~ Norma Oficial Mexicana NMX-AA-17, Direccién General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Nitrdgeno de Nitritos
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Procedimiento para la Determinacion de Nitrégeno de Nitritos

1. Objetivo.

Esta técnica establece el método espectrofotométrico para la determinacion de Nitritos en agua potable,
cruda, residual y marina.

2. Alcance.

Es aplicable para la deternunacion del contemido de nitritos, expresado como nitrogeno, hasta 0.250 mg/L
usando un volumen de muestras de 40 ml. Muestras de concentracion mayor no obedecen la ley de Lambert y
Beer por lo que deben ser diluidas para su andlisis. El limite de deteccion del método es de 0.001 mg/L
cuando no existen interferencias.

3. Referencias.

La presente técnica estd en concordancia con la Norma Oficial Mexicana NOM-AA-99-1987, “Proteccion al
Ambiente - Calidad del Agua - Determinacion de Nitrogeno de Nitritos en Agua”, Direccion General de
Normas, Secretaria de Comercio y Fomento Industrial.

4. Equipo y Materiales.

Material comun de laboratorio ademas de:

4.1-Tubos de Nessler de 50 ml con tapén o matraces volumétricos de 30 ml.
4.2 Papel filtro de poro medio.

4.3 Espectrofotdometro o fotocolorimetro con filtro para leer a 543 nm, con celdas de paso de luz de 1,2 0 10
cm.

4.4 Potenciémetro.

4.5 Filtro de fibra de vidrio.

5. Soluciones y Reactivos.

Los rcactivos quc a continuacion sc mencionan deben ser grado analitico a menos que se indique otra
especificacion; cuando se hable de agua debe entenderse como agua destilada libre de nitritos o de pureza

equivalente.

5.1  Reactivos para pretratamiento de la muestra:
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5.1.1 Hidréxido de amonio (NH;OH) concentrado (29% m/m; d= 0.90 g/ml)

5.1.2 Suspensién clarificadora de hidroxido de aluminio: Disolver 125 g de sulfato de aluminio v potasio
[Al K (SOq4); 12H;0] o de sulfato de aluminio y amonio [Al NH; (SOs); 12H;0] en 1000 ml agua.
Calentar a 333°K (60°C) y adicionar 55 ml de NH:OH concentrado (5.1.1), lentamente con agitacion,
dejar que la mezcla repose 3 horas y decantar. Lavar el precipitado con adiciones sucesivas de agua
destilada con mezclado manual y decantacion hasta que se encuentre libre de olores amoniacales.
Descartar la mayor cantidad posible de agua y almaccnar la suspensién concentrada, en un frasco
herméticamente cerrado.

5.1.3 Solucién de acido sulfiirico (H;S04) IN.: Diluir 30 ml de H;SO: concentrado (96-98% my/m d= 1.835
g/ml) v aforar a 1000 ml con agua.

5.1.4 Solucién hidréxido de sodio (NaOH) IN.: Pesar 40 g de NaOH; disolverlo y aforar a 1000 ml con
agua.

5.1.5 Solucién de fenolftaleina. : Disolver 0.5 g de sal de fenolftaleina en 50 ml de alcohol etilico o
isopropilico al 95% y aforar a 100 ml con agua.

5.2 Reactivos para desarrollo de color:
5.2.1 Acido clorhidrico (HCI) concentrado (37% m/m d= 1.19 ¢/ml),

5.2.2 Solucién de sulfanilamida (NH,C¢H:SO:NH;); 4 aminobencensulfonamida:

Disolver 5.0 g de sulfanilamida en una mezcla de 50 mi de HCI (5.2.1) y 300 ml de agua, aforar a 500 ml,
con agua.

La solucion es estable por varios meses.

5.2.3 Solucién de dihidricloruro de N-(1-naftil) etilendiamina (C;oH-NH-CH; NH, 2HCI); NEDA.
PRECAUCION: Este reactivo es toxico. Debe evitarse su ingestion o contacto con la piel.

Disolver 500 mg de NEDA y aforar a 500 ml con agua; almacenar en frasco ambar y poner ¢n
refrigeracion a 277°K (4°C). Renovar la solucién mensualmente o si aparece un color café intenso.

5.3  Reactivos para la valoracion de soluciones:
5.3.1 Acido sulfiirico (HSO.) concentrado (96-98% m/m d= 1.835 g/ml).

5.3.2 Solucién de oxalato de sodio (Na;C204) 0.05 N.: Secar aproximadamente 6 g de Na,C>0; a 378°K
(105°C) por lo menos 1 hora; pesar 3.35 g, disolver y aforar a 1000 ml con agua.

5.3.3 Solucién de permanganato de potasio (KMnOy) 0.05 N.: Disolver 1.60 g de KMnO;, y aforar a 1000 ml
con agua; almacenarlo en frasco dmbar.
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Valoracion de la solucion ;

Medir 25 ml de la solucion de oxalato de sodio (5.3.2), agregar 10 ml de H;SO; (5.3.1), calentar a 353°K
(80°C) titular con la solucion de KMnOy hasta la obtencién de un color rosa tenue estable por 30 segundos.

Calcular la concentracion de KMnOjy (N;) con la siguiente ecuacion:

Ni=VaN;
Vi

Donde:

V2= Volumen de la solucién de KMnO; en ml, gastado en la titulacion.
N, = Volumen de la solucién de Na,C,04 (25 ml).

V= Concentracion de la solucién de Na;C;04 (0.05 N).

NOTA: Para simplicidad en los calculos, la concentracion de las soluciones se expresa como normalidad (N);
la equivalencia con la concentracion molar (mol/L) empleada en ¢l Sistema Internacional de Unidades debe
involucrar la estequiometria de la reaccion de oxido-reduccion que se realiza.

2MnO’ + 5C04° + 16H' > 2Mn™ + 10 CO; + 8 H,0
5.4  Reactivos para la curva de calibracion:

5.4.1 Soluciéon madre dc nitritos (250 mg/L).: Sccar aproximadamente 5 g de nitrito de sodio (NaNO;) por
lo menos 2 horas a 378°K (105°C); pesar 1.2320 g de este reactivo, disolverlo y aforar a 1000 ml con
agua.

Preservar con 1 ml de cloroformo.

. 1.0 ml = 250 pg de N-NO;
Valoracion de la solucidn:

Tomar 50 ml de la solucion de KMnO; (5.3.3); transferir 2 un matraz Erlenmeyer de 250 ml, agregar 5 ml de
H:SO; (5.3.1) v 50.00 ml de la solucion madre de nitritos de tal forma que la pipeta descargue bajo la
superficie de la solucién en el matraz, agitar y calentar hasta 353°K (80°C), titular con la solucién de oxalto
de sodio (5.3.2) hasta decoloracion, retitular ¢l exceso de oxalato con la solucién de KMnOj; (5.3.3) hasta la
obtencion de un color rosa tenue estable por 30 segundos.

Calcular la concentracion de la solucién madre de nitritos (Co) en mg/L con la siguiente ecuacion:

Co= (V; N, - Vo No) (7) 1000
Vs

Donde:
N = Concentracién de la solucién de KMnOg (0.05 N).
N, = Concentracion de la solucion de Na;C;04 (0.05 N).
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V, = Volumen de solucién de KMnO; adicionado para la valoracién de 50 ml mas ¢l volumen empleado en
la retitulacion.

V; = Volumen de la solucién Na,C,0; gastado en la valoracién en ml.

V3 = Volumen de la solucion madre de nitritos que se valora (50 ml).

7 = Peso equivalente del nitrdgeno.

1000 = Factor de conversion.

5.4.2 Solucién intermedia de nitritos (50 mg/1).: Calcular el volumen (V) de la solucion madre de nitritos
(5.4.1) de manera que la alicuota contenga 12.5 mg de nitrégeno de nitritos, requerido para la solucion
intermedia por medio de la siguiente ecuacion:

V=123
Co

Donde:
Co= Concentracion de la solucion madre de nitritos en mg/l. Medir con bureta el volumen calculado (V)
(aproximadamente 50 ml) de la solucién madre de nitritos (5.4.1); diluir y aforar a 250 ml con agua,

1 ml =50 pg de N-NO;
5.4.3 Solucion patron de nitritos (0.5 mg/L): Diluir 10 ml de la solucion intermedia de nitritos (5.4.2) y
aforar a 1000 ml con agua.

1 mi = 0.5 ug de N-NO,

NOTA: Esta solucion debe ser preparada momentos antes de utilizarse.

6. Procedimiento.

6.1  Pretratamicnto de la porcion de la mucstra,

La muestra debe estar libre de turbiedad y color; para lograr esto, pasarla a través de un filtro de tibra de
vidrio o adicionar 2 ml o la cantidad necesaria de suspension clarificadora. a aproximadamente 100 ml de

muestra con agitacion y filtrar a través de papel de poro medio. Si existe en la muestra, continuar con el
procedimiento y efectuar la correccion por color establecida en 6.6.

6.2  Porcion de la muestra.

De la disolucion obtenida en 6.1, tomar una porcion de muestra, dependiendo del contenido esperado de
nitritos, scgun la Tabla 1.
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Tabla No. 1
Contenido esperado de N-NO; Alicuota de muestra
(mg/L) (ml) =

0.05 40.0

0.10 25.0

0.50 10.0

1.00 5.0

Proceder con la determinacién como se indica en 6.5.

6.3  Prueba blanco.

Correr un blanco de reactivos empleando agua en lugar de la muestra durante el procedimiento,

0.4  Curva de calibracion.

6.4.1 Tomar una serie de patrones en los tubos de Nessler como se indica en la Tabla 2.

6.4.2 Una vez tomados los patrones realizar la determinacién de nitrégeno de nitritos a partir de 6.5.2.
6.4.3 Ajustar por el método de minimos cuadrados las absorbancias leidas,

6.4.4 Graficar en papel milimétrico los microgramos de N-NO» contra las absorbancias ajustadas v trazar la
recta mas probable.

Tabla No. 2
TUBO VOLUMEN DE SOLUCION PATRON DE g DE N-NO),
2 NITRITOS (ml)
0 0.00 0.00
1 0.10 0.05
2 0.20 0.10
3 0.40 0.20
4 0.60 0.30
5 1.00 0.50
6 2.00 1.00
7 2.50 1.25
8 400 2.00
Q 6.00 2.00
10 10.00 5.00
11 12.00 6.00
12 15.00 7.50
13 18.00 9.00
14 20.00 10.00
15 22.00 11.00
16 25.00 12.50
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NOTA: Correr un minimo de 10 patrones eligiéndolos de acuerdo a la concentracion de nitritos esperada en
la muestra.

6.5 Determinacion.

6.5.1 Transferir la porcion de muestra (6.2) a un tubo Nessler 0 a un matraz volumétrico de 50 ml,
neutralizar a un pH aproximado de 7.0 con las soluciones de H;SO;, utilizando potenciometro o
fenolftaleina como indicador.

6.5.2 Adicionar | ml de solucion de sulfanilamida; agitar varias veces el tubo de Nessler.
6.5.3 Permitir que la mezcla reaccione por mds de 2 minutos pero no més de 8 minutos.

6.5.4 Adicionar 1 ml de NEDA, agitar varias veces el tubo de Nessler. Revisar que el pH esté entre 1.9 y
2.5,

6.5.5 Aforara 50 ml; dejar reposar por lo menos 10 minutos pero no mas de 1 hora; la presencia de nitritos
desarrolla una coloracion purpura rojizo.

6.5.6 Ajustar el aparato a cero de absorbancia con agua a una longitud de onda de 543 nm.

6.5.7 Leer en espectrofotémetro la absorbancia de la solucién a 543 nm. Utilizar la celda adecuada segin la
Tabla 3.

Tabla No. 3
Longitud de paso de luz de las Concentracion de N-NO; (ug/l)
3 celdas (cm)
1 2-25
5 2-6
10 2

6.6  Correccion por color.

Si el color de la muestra pretratada persiste, puede interferir con la medicién de la absorbancia. Tratar otro
volumen igual de muestras como s¢ describe en 6.2. En lugar de agregar las soluciones de sulfanilamida y
NEDA, adicionar | ml de HCI al 10% y leer la absorbancia (Ac).

NOTA: Se recomienda preparar blancos, patrones y muestras, minimo por duplicado.
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7. Cilculos.
7.1  Método de Calculo.
7.1.1 Corregir la absorbancia por medio de la ecuacion:
A=Ay - Ag - Ac

Donde:
A = Absorbancia corregida
Ay = Absorbancia de la muestra determinada.
Ag = Absorbancia del blanco.
Ac¢ = Absorbancia de 1a muestra empleada para correccion de color, en caso de muestras incoloras Ac = 0,
7.1.2 Obtener los pg de N-NO: (m) interpolares en la curva de calibracién usando la absorbancia (A).
Calcular la concentracion con la siguiente formula:

Cxxoz = 1

v

Dondc:
Cxnoz = Concentracion de N-NO; en la muestra (mg/1).

m=_ug de N-NO; leidos en la curva de calibracion.
v= volumen de muestra utilizado en ml.

7.1.3 Una concentracion de 1.0 mg/l de N-NO; equivale a una concentracién de 3.29 mg/L de NO; 6 a
71.4 umol/l de Nitritos.

Expresar Cy.noz hasta la tercera cifra significativa (0.001 mg/l).
7.2 Precision,
7.2.1 Repetibilidad.

La diferencia entre ¢l valor obtenido por un analista y el promedio de una serie de determinaciones
efectuadas por el mismo analista, para una misma muestra no debe exceder de 5 %.

7.2.2 Reproducibilidad.
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La diferencia cntre ¢l valor obtenido por un analista y ¢l promedio de una serie de determinaciones
cfectuadas por diferentes laboratorios para una misma mucstra, no debe exceder del 10%.

EFECTOS DE OTRAS SUSTANCIAS SOBRE EL RESULTADO
NOM-AA-99-1987

SAL MASA DE LA | EFECTOS SOBRE LA
SUSTANCIA |CORRESPON | SUSTANCIA | My= 0.00 pg DETERMINACION
-DIENTE EN ug * My=1.00 pg  Mx=10.0pg
Magnesio Acetato 1000 0.00 0.00 -0.07
Potasio Cloruro 100 0.00 0.00 -0.07
Potasio Cloruro 1000 0.00 -0.03 -0.13
Sodio Cloruro 100 0.00 0.00 -0.02
Sodio Cloruro 1000 0.00 -0.01 -0.13
Bicarbonato Sodio 6100 (HCO;) 0.00 +0.03 +0.01 ,
Bicarbonato Sodio 12200 (HCOs) 0.00 +0.03 +0.06
Nitrato Potasio 1000 (N) 0.00 0.00 -0.06
Amonio Cloruro 100 (N) 0.00 -0.01 -0.03
Cadmio Cloruro 100 0.00 -0.03 -0.03
Zinc Acetato 100 0.00 -0.04 0.00
Manganeso Cloruro 100 0.00 +0.04 -0.03
Fierro (1) Cloruro 10 0.00 +0.04 -0.03
Fierro (I1I) Cloruro 100 0.00 -0.06 -0.51
Cobre Acelalo 100 -0.06 -0.06 -0.07
Aluminio Sulfato 100 0.00 0.00 -0.03
Silicato Sodio 100 (S10,) 0.00 0.00 -
Urea - 100 0.00 +0.04 -0.09
Tiosulfato Sodio 100 (S;0;) 0.00 -0.03 -(0.82
Tiosulfato Sodio 1000 (S;03) 0.00 0.00 -0.77
- Cloro - I 2(Cl) 0.00 -0.22 -0.25
Cloro - 20(C15) -0.01 -0.01 281
Cloramina - 2(Ch) - -0.06 -0.07
Cloramina - . 20(Cly) -0.01 -0.30 -2.78
Clorhidrato de Hidroxil Amonio 100 0.00 0.00 -0.01
Polifosfato de Sodio (Hexametafosfato) 50 0.00 -0.03 -0.82
Polifosfato de Sodilo (hexametafosfatq) 500 0.00 -0.80 L10

* Masa de la sustancia en la porcién de prueba. Se da como el elemento o compuesto, a menos que se indique
otra cosa entre paréntesis.

** Los efectos de maximos. Suponiendo que no haya interferencia son: 0.00 £ 0.02 pg; 1.00 = 0.08 ug:
10.00 1 0.14 pg (limites de confianza del 95%).

NOTA: Para efectos de la NOM estos valores son indicativos y no deben considerarse como cuantitativos.
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8. Precauciones.

Cuando se trate de agua residual, manéjese con mas cuidado, ademas de usar guantes, mascarilla y lentes de
seguridad.

9. Bibliografia.

— Norma Oficial Mexicana NOM-AA-99, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercio y
Fomento Industrial, 1987,

— Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, American Public Health

Association, American Water Work Association, 17 th edition, USA,1989.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Nitratos.
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Procedimiento para la Determinacion de Nitratos

1. Objetivo.

Esta técnica establece el método para la determinacion de Nitrégeno de Nitrato en agua.

2. Alecance.

Es aplicable para agua potable, natural, residual y residual tratada.

3. Referencias.

Esta técnica se complementa con las siguientes Normas Oficiales Mexicanas en vigor:

NOM-AA-3 Aguas Residuales - Mucstreo.

NOM-AA-14 Cuerpos Receptores - Muestreo.

NOM-BB-14 Clasificacién y tamaiios nominales para utensilios de vidrio usados en laboratorios.
NOM-Z-1 Sistema Internacional de Unidades (S.1).

4. Equipuv y Materiales.

4.1 Espectrofotémetro capaz de usarse @ 410 nm provisto de un trayecto de luz de 1 ecm o mayor; o
fotémetro de filtro, que permita un trayecto de luz de 1 cm o mayor, con un filtro violeta que tenga
transmitancia maxima entre 400 y 425 nm.

4.2" Bafio de agua con sistema de calefaccion suficiente para mantener por lo menos 368°K (95°C) cuando
las muestras frias sean introducidas.

4.3 Bario de agua fria (agua con hielo).

4.4 Pipeta de scguridad.

4.5 Gradilla metalica.

4.6 Tubos de reaccion de vidrio de silicato de boro, aproximadamente de 2.5 X 15 cm con tapén de
baquelita,

4.7 Material comun de laboratorio.
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5. Soluciones y Reactivos.

5.1 Solucién de Nitrato.- Disolver 721.8 mg de nitrato de potasio anhidro (KNO;) y diluir a 1000 ml con
agua destilada; Iml = 0.1 mg N-NOs.

5.2 Solicién patrdn de Nitrato.- Diluir 10 ml de 1a solucidén madre de nitrato y aforar a 1000 ml con agua
destilada; Iml = 1ug N-NO; preparar antes de efectuar el analisis.

5.3 Solucién de arsenito de sodio - Disolver 5 Og de arsenito de sodio (NaAsO,) y diluir a 1000 ml con agua
destilada.

NOTA 1: Precaucion: este reactivo es toxico, evitar su ingestion.

5.4 Solucién de brucina-acido sulfiirico.- Disolver 1.0 g de sulfato de brucina y 0.1 g de dcido sulfanilico en
aproximadamente 70 ml de agua destilada caliente. Afiadir 3 ml de HCI concentrado, enfriar y aforar a

100 ml. Esta solucion es estable por algunos meses. El color rosa que desarrolla lentamente no afecta su
utilidad.

NOTA 2: Precaucion: El sulfato de brucina es toxico, evitar su ingestion.

5.5 Solucién de édcido sulfiirico.- Agregar con cuidado 500 ml de H:SO4 concentrado a 125 ml de agua
destilada, enfriar a temperatura ambiente antes de usarlo y mantenerlo en un frasco herméticamente
cerrado para prevenir |a absorcion de la humedad atmosférica.

5.6 Solucion de Cloruro de Sodio.- Disolver 300 g de NaCl y diluir a 1000 ml con agua destilada.

5.7- Suspensién de Hidréxido de Aluminio.- Disolver 125 g de sulfato de aluminio y potasio [K;Al(SO.).
24H,0] ¢ sulfato de aluminio y amonio [(NHs):Aly (SOs)s. 24H;0] en 1000 ml de agua destilada.
Calentar a 333°K (60°C) y adicionar 55 ml de hidréxido de amonio (NH4;OH) concentrado, lentamente y
con agitacion. Dejar reposar la mezcla unas horas y decantar, Lavar el precipitado por adiciones
sucesivas de agua destilada con mezclado manual y decantaciones, hasta que se encuentre libre de olores
amoniacales.
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6. Procedimiento.

6.1 Preparacion de la muestra.

Clasificar la muestra con hidroxido de aluminio en caso de turbidez y filtrar con papel filtro de poro
medio. Si la muestra contiene cloro residual, remover este por adicion de una gota de la solucion de
arsenito de sodio por cada 0.10 mg de Cl; y mezclar (aiiadir una gota en exceso a una porcion de 50
ml).

6.2 Desarrollo de color.

Colocar el nimero requerido de tubos de reaccién en la gradilla metdlica dejando un espacio vacio
entra cada tubo, incluyendo un tubo para un blanco y los tubos preparados para la curva,

6.3 Poner en cada tuba 10 ml de 1a muestra. Poner la gradilla que contiene tanto 1a muestra, el blanco y los
tubos de la curva en bafio de agua fria y aiadir a cada tubo 2 ml de la solucion de NaCl, tapar los tubos
con tapones de baquelita y mezclar invirtiendo varias veces.

6.4 Agregar 10 ml de la solucién de acido sulfirico, tapar y mezclar invirtiendo varias veces los tubos.

NOTA 3: Si se ha desarrollado turbidez o color en este punto, leer la absorbancia de la muestra a 410
nm y restarla a su lectura final.

6.5 Colocar la gradilla de nuevo en el baiio de hielo y afadir 0.5 m! del reactivo brucina-acido sulfanilico a
cada tubo.

6.6 Mezclar por inversion y colocar la gradilla en el bafio de agua a la temperatura de ebullicion.

6.7 Exactamente después de 20 minutos, sacar las mucstras del bafio de agua caliente y sumergirlas en agua

fria. Cuando estén a temperatura ambiente leer las absorbancias de los patrones y muestras contra ¢l
blanco de reactivos a 410 nm.

6.8 Obtener las lecturas de pg de nitrégeno de nitratos directamente de la curva de calibracion y calcular la
concentracion real de la muestra.

7. Célculos.

mg/L N-NO; = ug N-NO; (leidas en la curva).
ml de la muestra

mg/L NO; =mg/L N-NO; x 4.43.
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8. Precauciones.

Cuando se trate de agua residual, manéjese con mas cuidado, ademas de usar guantes, mascarilla y lentes de
scguridad.

9. Bibliografia.

- SAWYER CN, and Mc Canty, P.L..Chemistry for Sanitary Engineers, Mc Graw Hill-Book Co.,
Kogakusha, 1967.

— Standard Methods for the Examination of Water and Wastwater, 14™ edition, 1977.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Manganeso.
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Procedimiento para la Determinacion de Manganeso

1. Objetivo.

Esta técnica establece el método colorimétrico del permanganato de potasio para la determinacion de
manganeso.

2. Alcance.

Este método es aplicable a muestras geolégicas de pozos profundos.

3. Referencias.

El método se basa en el procedimiento del libro Métodos de Andlisis Quimico de Rocas y Materiales
Similares.

4. Equipo v Materiales.

4.1. Colorimetro.

4.2. Campana de Extraccion.

4.3, Estufa.

4.4, Material comin de laboratorio.
4.4.1. Vasos de precipitados de 250 ml
4.4.2. Mauaz Erlemmeyer de 250 ml
4.43. Pipetas volumétricas de 10 mi

5. Soluciones y Reactivos.

5.1, Persulfato de amonio. (NH,), S,0,

5.2. Sulfato mercurico (HgSO,).

5.3. Acido nitrico concentrado (HNO,).

5.4. Acido fosforico (H,PO,).

5.5. Nitrato de plata (AgNO;).

5.6.. Solucion Especial para Manganeso: Disolver 75 g. de HgSO, en 400 ml de HNO, concentrado y 200
ml de agua destilada, se agregan 200 ml de H;PO, al 85% y 0.035 gr de AgNO,, diluir a 11 (la
solucion fria) en matraz aforado.
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6. Procedimiento.

6.1  Secar la muestra a 150°C + 1°C, durante 12-24 horas.
6.2 Pesar? gr. de muestra seca y pasar a un vaso de precipitados de 100 ml,
6.3  Afadir S ml de solucién especial para manganeso.

6.4 Poner a digestion hasta 40 ml en una pamilla de calentamiento a una temperatura de 60°C
aproximadamente.

6.5  Filtrar la muestra, recibir el filtrado en un matraz Erlenmeyer de 125 ml.
6.6  Agregar ¢l filtrado de 1 g. de persulfato de amonio.

6.7  Calentar ligeramente hasta que se desantolle el color rosa. Dejar enfriar.
6.8  Aforar en tubo Nessler de 50 ml, con agua destilada.

6.9  Regresar la muestra aforada al matraz Erlenmeyer.

6.10 Hacer la dilucion necesaria de acuerdo a la concentracion de la muestra.
6.11 Transferir la muestra a la celda del colorimetro, hasta el aforo.

6.12 Leeren el colorimetro, comparando con el disco de color para manganeso.

7. Calculos.

mg/l de manganeso = CXD
Donde:

C = Concentracion de manganeso directamente del colorimetro.
D= Dilucion de la muestra lievada a 50 ml.

8. Precauciones,

Utilizar para el procedimiento de digestion, guantes de asbesto y campana de extraccion para vapores
generados.

Use mascarilla v gogles.

9. Bibliografia.

— Métodos de Anilisis Quimico de Rocas y Materiales Similares, Alberto Obregén, Edit.- DOP,
México, 1973.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Hierro.
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Procedimiento para la Determinacién de Hierro

1. Objetivo.

Esta técnica establece el método colorimétrico del tiocianato de amonio para la determinacion de Hierro.

2. Alcance.

Este método es aplicable a muesuas geologicas de pozos profundos.

3. Referencias.

El metodo se basa en ¢l procedimiento del libro Métodos de Analisis Quimico de Rocas y Materiales
Similares.

4. Equipos y Materiales.

1.1. Colorimetro.

4.2. Estufa.

4.3. Campana de Extraccién.

4.4 Material comin de Laboratorio.
4.4.1. Vasos de precipitados de 125 ml.
4.4.2. Vaso de precipitados de 250 ml.
4.4.3. Matraz Erlenmeyer de 250 ml.
4.4.4. Pipetas volumétricas de 10 ml.

5. Soluciones y Reactivos.

5.1. Solucién de acido clorhidrico (HCI) 1:1.
Disolver 1 parte de Acido Clorhidrico (HCI) en 1 parte de agua destilada o voliimenes proporcionales.
5.2. Perdxido de hidrégeno al 3%. Disolver 3 ml de H,(), en 97 ml de agua destilada.

5.3. Solucién de tiocianato de amonio (NH,SCN): Disolver 25 g de tiocianato de amonio y diluir a | litro en
matriz aforado.

6. Procedimiento.

6.1  Secar la muestra durante 12-24 horas cn la estufa a 105°C + 1°C.
6.2  Pecsar 2 g dc mucstra scca y pasar a un vaso de precipitados de 100 ml.
6.3  Agregar 50 ml de agua destilada, medidas con tubo Nessler.
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6.4  Adicionar 5 ml de HCI 1:1.

6.5  Digerir en parrilla de calentamiento a una temperatura aproximada de 60°C, hasta tener un volumen
final de 40 ml.

6.6  Filtrar la muestra, recibiendo el filtrado cn un matraz Erlenmeyer de 125 ml.

6.7  Afadir una gota de H,0, al 3%, al filtrado.

6.8  Aforar en un tubo Nessler hasta 50 ml con agua destilada.

6.9 Verter el contenido del tubo Nessler al matraz Erlenmeyer y adicionar 5 ml de la solucion de
tiocianato de amonio. Desarrolla un color rojo-vino.

6.10 Hacer la dilucién necesaria de acuerdo a la concentracion que presente.

6.11 Transferir la muestra coloreada a la celda del colorimetro hasta el aforo.

6.12 Leer en el colorimetro, comparando con el disco para hierro.

7. Calculos.
mg/l Hierro = CXD
Donde:
C = Concentracion de hierro directamente del colorimetro.
D= Dilucion de la muestra llevada a 50 ml.

8. Precauciones.

Utilizar para el procedimiento de digestion guantes de asbesto y campana de extraccion para los vapores
generados. Ademas de usar mascarilla y gogles.

9. Bibliografia.
- Quimica Analitica Cuantitativa.- Vogel, A.l. Edit. Kapeluz, Argentina (1970).

~ Método de Andlisis Quimico de Roca y Materiales Similares, Alberto O., Edit, DOP, México, 1973.

10. Ohservaciones a la Téenica Analitica.
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(Método Argentométrico).
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Procedimiento para la Determinacion de Cloruros
(Método Argentométrico)

1. Objetivo.
Este procedimiento establece ¢l método argentométrico para la determinacion de cloruros en agua.
2. Alcance.

Este método es aplicable en aguas naturales y residuales para un ambito de 1.5 a 100 mg/l, para 100 ml de
muestra, un alcance mayor pucde lograrse por diluciones de la muestra original o del titulador.

3. Referencia.

La presente técnica estd en concordancia con la Norma Oficial Mexicana NOM-AA-73-1981
“Determinacién de Cloruros Método Argentometrico”, Direccion General de Normas, Secretaria de
Comercio y Fomento Industrial.

4. Equipo y Material.

4.1 Matraces Erlenmeyer de 125 ml.

4.2 Bureta de 25 ml.

4.3 Buretade 10 ml.

4.4 Pipetas volumétricas de 1, 5, 10, 20, 25 ml.
4.5_ Pipetas graduadas.

4.6 Soporte universal,

4.7 Penlla.

4.8 Embudo de vidrio con tallo.

4.9 Papel filtro Whatman # 40.

4.10 Frascos para reactivos.

4.11 Potenciometro. En caso de usar potenciémetro para ajustar el pH.

5. Soluciones.
3.1. Solucién indicadora de cromato de potasio (K,CrQ,).

Disolver 50 g de K,CrO, en aproximadamente 500 ml de agua, Agregar solucion de nitrato de plata hasta
que se forme un precipitado rojo. Dejar reposar 12 hrs. Filtrar y diluir a 1 litro de agua destilada.

5.2. Solucién valorada de nitrato de plata (AgNO,) 0.0141N.
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Disolver 2.395 g de AgNO; en agua y aforar a 1000 ml, conservar en frascos color &mbar.
5.3. Solucion estandar de cloruro de sodio (NaCl) 0.0141N.

Pesar 824.1 mg de NaCl, previamente secado a 140°C por dos horas disolver en agua y aforar a 1000 ml
1 ml es igual a 0.5 mg de CI

5.4. Suspension de hidroxido de aluminio.

Disolver 125 g de sulfato de aluminio y potasio, (AIK(SO,), 12 H,0) o sulfato de aluminio y amonio
(AT NH4(SO,), 12 H,0) en un litro de agua.

Calentar a 60°C y agregar 55 ml de hidroxido de amonio (NH,OH) concentrado lentamente con agitacion.
Dejar reposar la solucion 1 hr. aproximadamente, decantar el agua sobre nadante y lavar con agua, dejar
reposar y volver a decantar, repetir el procedimiento anterior hasta que se considere libre de cloruros
(aproximadamente seis veces).

5.5. Solucion indicadora de fenolftaleina (C,OH,,0),).

Disolver 0.5 g de fenolftaleina en 50 ml de alcohol etilico y agregar 50 ml de agua. Agregar solucion de
hidrixido de sodio 0.02 N, gota a gota hasta la aparicion de una coloracion rosa palido.

5.6. Solucion de hidroxido de sodio (NaOH) | N

Disolver con agua 40.0 g de NaOH y aforar a 1000 ml,
5.7..Solucién de hidréxido de sodio (NaOH) 0.02 N,

Diluir con agua 20 ml de solucion de hidréxido de sodio 1 N y aforar a 1000 ml.
5.8. Solucidn de acido sulfuirico (H,S0,) 1 N.

Diluir 30 ml de H,0, concentrado y diluir a 1000 ml.

6. Procedimicnto.
6.1. Valoracién de la solucion de nitrato de plata 0.0141 N.

6.1.1.  Medir un volumen de 10 a 20 ml de solucién estandar de cloruros de sodio 0.0141 N.
6.1.2. Agregar agua hasta completar un volumen de 100 ml. ¢
6.1.3.  Agregar 1.0 ml de solucién indicadora de cromato de potasio.

6.1.4.  Titular con la solucion de nitrato de plata hasta un vire de amarillo a rojo ladrillo.
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6.1.5. Calcular la normalidad de la solucidn de nitrato de plata por medio de 1a signiente farmula:

V. XN,
Nagvos =
Vv,
Donde:
V, = Volumen de solucion estindar de cloruro de sodio empleado en la titulacion.
N, = Nommalidad de la solucion de cloruro de sodio = 0.0141
V, = Volumen de la solucién de nitrato de plata empleado en la titulacion.

Nota: Hacer un minimo de 3 titulaciones y tomar un promedio de las normalidades resultantes.

6.2. Tratamiento preliminar de la muestra.
Si la muestra presenta coloracion o turbiedad tal que interfiera con el punto de vire, tratese como sigue:
6.2.1. Tomar 100 ml de la muestra.
6.2.2. Agregar 3 ml de suspension de hidréxido de aluminio.
6.2.3. Agitar y dejar reposar hasta sedimentacion del precipitado.
6.2.4. Filtrar con papel filtro utilizando embudo de vidrio. Lavar el precipitado y mezclar esta agua con el
filtrado.
6.2.5. En caso necesario repetir el procedimiento anterior.
6.2.6. Aforar con aguaa 100 ml.

6.3. Analisis de la muestra,

6.3.1. Tomar 100 ml de muestra o una alicuota diluida a 100 ml con agua.

6.3.2. Ajustar el pH de la muestra entre 7 y 10 con acido sulfirico 1 n y/o hidroxido de sodio IN,
utilizando un potencidometro o solucion de fenolfialeina

6.3.4. Titular con la solucion valorada de nitrato de plata hasta el vire de amarillo a rojo ladrillo.

6.3.5. Analizar un testigo con agua en la misma forma que las muestras,

7. Calculos.
La concentracion de cloruros se determina por medio de la siguiente foimula:

(A-B) x N x 35450
mg/1 CI' =

Vv
Donde:
A = Volumen en ml de solucién de nitrato de plata empleados en la titulacién de la muestra.

B = Volumen en ml de solucién de nitrato de plata empleados en la titulacién del testigo,
V = Volumen de la muestra en m} tomados para la determinacion.
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8. Precauciones.
Cuando se trate de agua residual, manéjese con mas cuidado, ademas de usar guantes, mascarilla y lentes de
seguridad.

9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NOM-AA-73, Direccion General de Normas, Secretaria de Comercia y
Fomento Industnal, 1981.

- Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, American Public Health
Associatién and Amercian Water Work Association, 17" edition, USA 1989.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Deteccion y Enumeracion de Organismos Coliformes y
Organismos Coliformes Termotolerantes (Método de Filtracion a Través de Membrana)

1. Objetivo.

Describe un método para la deteccion y enumeracion de organismos coliformes y organismos coliformes
termotolerantes en agua, después de una filtracion a través de una membrana celulésica,

2. Alcance.

Este método es aplicable a todo tipo de agua, exceptuando aguas salinas con altos contenidos de diatomeas o
cuando haya alto contenido de otros organismos que puedan interferir con el crecimiento.

3. Referencias.

Norma Oficial Mexicana NOM-AA-102-1987. “Calidad del Agua - Deteccién v enumeracion de
organismos y organismos coliformes termotolerantes — método de filtracion de membrana”, Direccion
General de Normas, Secretaria de Comercio y Fomento Industrial.

4. Equipo y Materiales.

Aparte de los equipos que se suministran estériles, el material de vidrio y el resto del equipo deben
esterilizarse.

4.1  Homno de aire caliente para esterilizacion con calor seco.

4.2  Autoclave con mandmetro.

4.3  Incubador o bafio de agua, controlado termostiticamente a  35-37+ 1°C.
4.4  Incubador o bafo dc agua controlado termostaticamente a 44 + 0.5 °C,

4.5 Potenciémetro.

4.6  Equipo para filtracion de membrana.

4.7 Membranas filtrantes estériles de 47 mm de didmetro, con poro de 0.45 micras.

4.8  Pinzas dc punta rcdondcada para mancjar las membranas.

4.9 Frascos de vidrio boca ancha color dmbar, con tapon esmerilado de 250 ml o bolsas de pléstico
estériles de volumen equivalente.

4.10 Contador de colonias Quebec.

4.11 Material comiin del laboratorio.
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5. Soluciones y Reactivos

Los reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico 2 menos que se indique otra cosa.
Cuando se especifique el uso del agua se debe entender agua destiladas in vitro o agua desionizada libre de
sustancias que pueden inhibir el crecimiento bacteriano en las condiciones de la prueba.

En caso de utilizar medios deshidratados, seguir las instrucciones del fabricante para su preparacién:

5.1 Diluyentes.
5.1.1 Diluyente de Peptona (0.1%)

Peptona 1.0 g.
Agua para llevar a 1000 ml.

Disolver la peptona en aproximadamente 950 ml de agua.
Ajustar el pH con solucién de hidroxido de sodio 1 mol/L. o 4cido clorhidrico | mol/l de modo que
después de esterilizacion sea de 7.0 + 0.1, aforar a 1000 m! con agua, distribuir a volimenes convenientes

y esterilizar en autoclave a 121 ® + 1C° X 15 min.

5.1.2. Solucion amortiguadora de fosfato.

Fosfato monobasico de potasio (KH,PO,) 42,5 mg
Cloruro de magnesio (MgCl,) 190.0 mg
Agua para llevar a 1000 ml

5.1.2.1. Solucién de Fosfato.

Disolver 34 g de fosfato en 500 mi de agua. Ajustar a pH 7.2 + 0.5 con solucion de hidroxido de sodio |
mol/L y aforar a 1000 ml con agua.

5.1.2.2. Solucién de cloruro de magnesio.
Disolver 38 g. de cloruro de magnesio en 1000 ml de agua. Para usarla, afiadir 1.25 ml. de solucién de
fosfato y 5.0 ml de solucién de cloruro de magnesio; aforar a 1000 ml con agua. Distribuir en volimenes
convenientes y esterilizar en autoclave a 121 C° + 1 C° X 15 min.

5.1.2.3. Medio Endo para membrana.

Triptosa. 100 g
Tiopeptona. 50 g
Tripticasa (casitona). 50 g
Extracto de levadura. S g
Lactosa, 125 ¢
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Cloruro de sodio (NaCl). 50 g
Fosfato dibasico de potasio (K,HPQ,). 4375 ¢
Fosfato monobdsico de potasio (KH,PO,). 1.375 ¢
Laun! sulfato de sodio (NaC,,H,.S0,). 005 g
Desoxicolato de sodio. 0.1 g
Sulfito de sodio (Na,SO,). Z1 g
Fuesina bdsica. 1.05 g
Agua para llevar a 1000 ml

Disolver los componentes en agua conteniendo 20 ml de etanol 95%, calentar a ebullicién, quitar
inmediatamente y enfriar a 45°C. No colocar en autoclave. El pH final debe serde 7.1 a 7.3. Almacenar el
medio @ 4°C en la obscuridad y desechar el medio que no se haya usado después de 4 dias.

Nota: Este medio puede solidificarse adicionando de 1.2 a 1.5% de agar antes de hervirlo.

5.1.2.4. Medio MFC.

Triptosa. 100 g

Peptona proteosa No. 3 o polipeptona. 50 g
Extracto de levadura. 30 g
Cloruro de sodio (NaCl). 50 g
Lactosa. 125 g
Sales biliares No. 3 6 mezcla de sales biliares. 15 g
Az anilina. 0.1 g
Agua para llevar a 1000 ml

Rehidratar en agua conteniendo 10 ml de 4cido rosolico (aurina) (C,H,0,) al 1% en NaOH 0.2 N, Calentar
¢l medio hasta su punto de ebullicion, quitar inmediatamente del calor y enfriar a una temperatura menor a
45°C. No esterilizar en autoclave. El pH final debe ser 7.4.

El medio debe almacenarse entre 2 y 10°C y cualquier porcién no utilizada debe desecharse después de 96
horas (4 dias).

NOTAS: Este medio puede solidificarse mediante la adicion de 1.2 - 1.5% de agar antes de la ebullicion.
El reactivo de dcido rosélico (Cy,H,0),) se descompondra si se esteriliza en autoclave. La solucién patrén

debe almacenarse en la obscuridad entre 2 y 10°C y debe desecharse después de 2 semanas, o antes si su
color cambia de rujo vbscuro y café obscuro.
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6. Procedimiento.

6.1. Seleccion del volumen de muestra.

El volumen maximo de la porcion de prueba depende de la filtrabilidad de la muestra de agua y de las
membranas utilizadas. Seleccionar un volumen de muestra tal o no dilucion del mismo que dé menos
de aproximadamente 100 colonias en una membrana de 47 o 50 mm de didmetro. Para trabajo
rulingrio se recomiends una muestra de 200 ml.  Cuando se espere un contenido alto de bacterias,
puede tomarse una muestra mas pequena (20 ml); pero se recomienda poner en el embudo previamente
50 ml de agua de dilucién estéril.

Filtracion.

Colocar las bases en la unidad filtrante y en ambiente estéril (mecheros encendidos). Colocar la
membrana estéril con ayuda de las pinzas de punta redondeada. La cuadricula de la membrana debe
quedar visible. Colocar ¢l embudo con cuidado y sujetarlo.

Agitar vigorosamente la muestra, verter 100 ml en el embudo v filtrar con ayuda del vacio. Enjuagar el
embudo con la membrana todavia en su lugar con 3 porciones de 20 a 30 ml de agua de dilucién estéril.

6.3. Transferencia de la membrana.

Después del dltimo enjuague y terminada la filtracién, quitar el embudo y con ayuda de la pinza de
punta redondeada flameada; levantar la membrana y sobreponerla en un cojincte absorbente estéril
saturado previamente con medio liquido en una caja de Petri. Para evitar cualquier crecimiento
confluente, verter cualquier exceso de medio antes o después de colocar la membrana en el cojinete.

Ascgurese de que no hay burbujas de aire atrapado ente la membrana y ¢l medio.  Para diferentes
volimenes de la misma muestra, puede reutilizarse el equipo de filtracion sin desinfectarlo, siempre y
cuando se filtren primero los volimenes mas pequefios. Para filtrar otra muestra, usar otro equipo de
filtracidn o bien desinfectar el equipo, por ¢jemplo, por inmersién en agua hirviendo por lo menos 1
min. Alternativamente, seguir las instrucciones del fabricante para la desinfeccion. Durante la
filtracion de una serie de muestras, no es necesario desinfectar la base del filtro a menos que se
contamine o se dafie la membrana,

No alternar la filtracion de muestras contaminadas de agua tratada en el mismo equipo. Primero filtrar
todas las muestras de agua clorada y aquéllas de las que se esperan resultados negativos y después las
muestras contaminadas. Alternativamente, puede utilizarse un equipo de filtracion para todas las
mucstras cloradas y otro para las muestras contaminadas.

6.4. Incubacion.

Invertir las cajas petri y colocarlas en una incubadora. Las cajas que contienen membranas en
cojinetes absorventes deben colocarse siempre en cajas herméticas para evitar la desecacion del medio.

Incubar una membrana ya sea a 35 £ .5 °C 6 37 + .5°C entre 18-24 horas para aislar los organismos
coliformes, (coliformes totales).
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Incubar la otra membrana a 44 + .5°C entre 18 — 24 horas para organismos coliformes termotolerantes
(coliformes fecales).

6.5, Examen dc las membranas.
Después de la incubacion, las cajas petri con membranas deben examinarse inmediatamente.

6.5.1. Organismos coliformes (coliformes totales).
Examinar las membranas con ayuda del cuenta colonias y contar como organismos coliformes
(coliformes totales) todas las colonias, independientemente del tamafio que muestren que tengan las
siguientes caracteristicas.
Un color rojo obscuro con brillo metélico verde-dorado.

6.5.2. Organismos coliformes termotolerantes (coliformes fecales).

Considerar como organismos coliformes termotolerantes todas las colonias que muestren después de la
incubacion a 44°C la caracteristica colonial siguiente,

Colonias de color azul.

7. Calculos.

A partir del nimero de colonias contadas en la membrana, calcular ¢l nimero de organismos coliformes y
organismos coliformes termotolerantes presentes en 100 ml de muestra, expresando el resultado como
unidades formadoras de colonias en un volumen de referencia especificado de la muestra, de acuerdo a la
siguiente formula:

Colonias coliformes X 100 ml = _Colonias col. contadas X vol. de ref. (100 ml)
Vol. filtrado de muestra
8. Precauciones.

Limpiar y desinfectar la mesa con fenol al 2 0 3% o alcohol al 95%:; usar bata de algoddn, cubre bocas, drea
estéril (mecheros o campana de flujo laminar).
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9. Bibliografia.

- Norma Oficial Mexicana NOM-AA-102-1987, “Calidad del Agua-Deteccion y Enumeracion de

Organismos y Organismos Termotolerantes, Método de Filtracion de Membrana”, Direccion de
Normas, Secretaria de Comercio y Fomento Industrial.

- Métodos Normalizados para el Analisis de Agua Potable y Residuales, 17. edicion, Edicion Diaz
Santos, S.A., 1992.

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Ilierro
(Método de la Fenantrolina)
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Procedimiento para la Determinacién de Hierro
(Método de la Fenantrolina)

Objetivo.

Establecer el método colorimetro de la fenantrolina para determinar hierro en el agua.

2.

Alcance,

Este método es aplicable para la determinacion de hierro en agua potable y residual en el ambito de 0 a 10
ug. de hierro.

3

Referencias,

Hierro, métodos normalizados 3500 - Fe D método de la fenantrolina.

Equipo y Materiales.

Espectrofotometro para utilizarlo a 510 nm, que proporcione un trayecto luminaso de 1 em. 0 mas largo
Parrilla de Calentamiento.

Material de vidrio comun de laboratorio, lavado con acido clorhidrico concentrado y enjuagado con agua
destilada antes de utilizarse.

5. Soluciones y Reactivos.

Ulilicense reactivos bajos en hierro.

Hidroxilamina, (NH;OH.HCI).

Acetato de sodio, (NaC,H;0> 3H-0).

Monohidrato de 1.10 —Fenantrolina (C;2 HgN,.H;0).

Sulfato aménico ferroso (Fe(NH,): (SOy); 6H,0).

Permanganato potéasico (KMnQO.).

Acido clorhidrico (HCI) concentrado (con menos de 0.00005% de hierro).

Soluciorn de Hidroxilamina.

Disuélvanse 10 g. de hidroxilamina en 100 ml. de agua.
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Solucion de Acetato de Sodio
Disuélvase 200 g. de acetato de sodio en 800 ml. de agua.
Solucion de Fenantrolina

Disuélvanse 100 mg. de monohidrato de 1.10 fenantrolina en 100 ml. de agua por agitacion, aiadase al agua
2 gotas de acido clorhidrico. Descartese la solucion si se oscurece.

Solucion de Hierro de Reserva.
Afidanse lentamente 20 ml. de H,SO, concentrado a 50 ml. de agna y disuélvanse 1.404 g de sulfato
amonico ferroso. Anadase permanganato potasico 0.1N gota a gota hasta que persista un color rosa palido.
Diltyase hasta 1000 ml. con agua y mézclese.

1 ml= 200 pg Fe

Soluciones de Hierro Patron:

a) Llévense con la pipeta S0 ml. de la solucion de reserva a un matraz volumétrico de 1000 ml. y diluvase
con agua hasta la sefal.

1 ml =10 ug Fe

L) Llévese con la pipeta 5 ml. de solucion de reserva @ un matraz volumétrico de 1000 ml. y dilyase con
agua hasta la senal,

Iml=1pug e
Permanganato Potasico 0.1 Normal.

Disolver 0.316 g de permanganato potasico (KMnOg) en 100 mi. de agua destilada.
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6. Procedimiento.
Curva de calibracién
. Matraz | Solucién Patrén l~ Concentraclon:; ;
o 'Y ppm(ml) . (ppm)
| U 0.00
2 ] 0.02
3 5 0.10
4 10 0.20
5 20 0.40
6 30 0.60
Matraz ~ | Solst.c.iéx;}:%.tr.,éa..lﬁ.. Concentmmén i
__ppm (ml) - (ppm)
7 4 0.80
8 5 1.00

Desarrollo de color.- A cada matraz con solucion patrén agrégense:

1 ml. de hidroxilamina.
10 ml. de acetato de sodio.
5 ml. de fenantrolina.

2 ml. de acido clorhidrico concentrado.

Meézclese y después de 10 a 15 minutos de reposo, aférese a 50 ml. con agua destilada,

Medida del color: Léanse los patrones frente a agua destilada fijada la absorbancia a cero ¢ inchivase un
blanco.
Ajustese el espectrofotometro a 510 nm.

Determinacion de hierro en las muestras:

Meézclese 1a muestra enérgicamente y tdmense 50 ml. en un matraz Erlenmeyer de 125 ml.
Aféddanse 2 ml. de HCI concentrado y | ml. de hidroxilamina.

ml. de agua).

Enfricsc a tempcratura ambicnte.

Anadanse 1 par de perlas de vidrio y caliéntese a cbullicion hasta que el volumen se reduzca a 15-20 ml.
(st la muestra ha sido sometida a combustion seca, disuélvase el residuo en 2 ml. de HCI concentrado v 5

Anadanse 10 ml. de acetato de sodio y 4 ml. de fenantrolina, mézclese cuidadosamente y déjese reposar
10-15 minutos para que se desarrolle ¢l calor al méximo, aférese a 50 ml. con agua destilada en un tubo
Nessler. Midase el color de igual modo que los patrones.
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7. Calculos

Mg Fe/l = ug Fe (en 50 ml. de volumen final)
ml. de muestra

8. Precauciones:

o Si las muestras presentan turbidez después de la digestion, filtrese la muestra a través de un filtro de
membrana de 0.45 um en un matraz de vacio.

e Laadicion dec un cxccso de hidroxilamina climina los crrorcs causados por concentraciones excesivas de
sustancias fuertemente oxidantes como fosfatos, cromo y zinc.

e Si existen cantidades apreciables de materia colorante u orgénica, puede ser necesario evaporar la
muestra, llevar el residuo a combustion seca suave y volver a disolver en dcido (2 ml. de HCI + 5 ml. de
H-0).

9. Bibliografia

Gary D. Christian, Quimica Analitica (1981), México, Ed, LIMUSA.
JENKINS, David Quimica del Agua.

Manual de Laboratorio (1983), México, Ed.LIMUSA.

Métodos Normalizados (1989) México, ED. Diaz de Santos, S.A. 17 edicion.

e 9o & »

10. Observaciones a la Técnica Analitica.
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Procedimiento para la Determinacion de Nitrogeno de Nitratos
(Método Espectrofotométrico Ultravioleta NOM-AA-82-1986)
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Procedimiento para la Determinacion de Nitrogeno de Nitratos
(Método Espectrofotométrico Ultravioleta NOM-AA-82-1986)

1.- Objetivo.

Establecer el método para la determinacion de nitrogeno de nitratos en agua.

2.- Alcance.

Este método es aplicable para agua potable que no presente turbiedad, color y con bajo contenido de materia
organica.

3.- Referencias.

Contaminacion del agua-determinacion de nitrgeno de nitrato-método espectrofotométrico ultravioleta
NOM-AA-82-1986.

4.- Equipo y Materiales.

Equipo.- Espectrofotometro para usarse a 220 nm y 275 nm con celda de cuarzo de 1 cm o més de paso de
luz.

Material.- Material comiin de laboratorio, papel filtro poro fino y filtro de membrana de 0.45um.

5.- Soluciones y Reactivos.

Solucion Madre de Nitratos.

Secar nitrato de potasio (KNO;) en una estufa a 105°C por 24 horas, enfriar en un desecador.
Pesar 0.7218 g de nitrato de potasio anhidro y diluir a 1000 cm® con agua destilada.

Preservar con 2 em’ de cloroformo (CHCI;).

1 em’ =100pg N-NO;.

Esta solucion es estable por seis meses.

Solucion Patron Nitratos.

Diluir 50 em” de solucion madre de nitratos a 500 cm® con agua destilada. 1 cm’= 10 pm N-NO;

Solucion de Acido Clorhidrico 1 Normal.

Diluir 83 em® de 4cido clorhidrico concentrado (HCI) a 1000 cm® con agua destilada.
B e R T e e e e I, % e T S T g e A Ty




Comision del Agua del Estado de México
Departamento de Laboratorio del Agua

Elabord: P. Bi6l. Leonel Salas Cortés 1= Elsboracion: Edicion: Pagina:
Revisé:  Q.B.P. Maria Orozco Villanueva </ Junio 1999 | 2% | 4 de$
Autorizé: QI. Antonio A. Chavez Martinez =, Vigencia: Revision: | No. de Doc:
Titulo:  Procedimiento para la Det. de Nﬂ@) de Nitratos | Junio 2001 02 05-38 |

6.- Procedimiento.
Curva de Calibracion.

+ Diluir los siguientes volimenes de la solucién patrén y aforar a 50 ecm®, 0, 1, 3, 7, 10, 15, 20, 30 y 35
cm’, obteniéndose las siguientes concentraciones: 0, 0.2, 0.6, 1.4, 2.0, 3.0, 4.0, 6.0, y 7.0 ug de N-NOy/
em’ (de 0 a 350pg de N-NO;).

» Afadir lem’ de HCl 1 N a cada una de las soluciones dc la curva y agitar vigorosamentc.

o Léase contra un blanco de agua destilada a 220 nm.

Analisis de las Muestras.

« Tomar 50 cm’ de muestra clara, filtrar si es necesario, primero por el papel de poro fino y posteriormente
a través del filtro de membrana.

e Afadir 1 cm’ de solucion de HCl 1 N y agitar vigorosamente,

» Hacer las lecturas de absorbancia en la misma forma que la curva de calibracién.

o Leer las absorbancias de las muestras a 275nm, para determinar interferencias debidas a materia orgénica.

7.- Calculos.
Correccion por Materia Organica Disuelta.

o Restar dos veces la lectura de absorbancia a 275 nm (A275) de la lectura de absorbancia a 220 nm
(A220).

o Siel valor de la lectura a 275 nm es mayor del 10% del valor de la lectura a 220 nm, este método no es
aplicable.

AC= A 220-2 (A275)

En caso de haber trazado la curva de calibracion graficando las absorbancias obtenidas contra los ug
correspondientes (de 0 a 350 pg), el contenido en ug N-NO, sc determina mediante la siguiente formula:

ug N-NO;/em’=C
\Y
Dondc:

C= pg leidos de la curva.
V= Volumen de muestra cn cm” para el andlisis.
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Correccion por el Color o Turbiedad de la Muestra.

b) Corregir por color y turbiedad presentes en la muestra original, corriendo blancos sin cloruro de bario.

7.~ Célculos.

El contenido del ion sulfato en mg/lt, se conoce aplicando la formula siguiente:

9.-

Mg/it SO, = mg SO, x 1000

ml. de muestra

Precauciones,

Arriha de 40 mg/lt, decrece la exactitud del método y pierden estabilidad las suspensiones de sulfato de
bario, utilizadas en los patrones.

La velocidad de agitacion no es critica, pero debe ser constante para cada corrida de muestras y de
patrones, y debe ajustarse a casi ¢l méximo al cual no ocurran salpicadaras.

Debido a que la turbiedad maxima se presenta generalmente dentro de los 2 minutos vy que de ahi en
adelante las lecturas permanecen constantes durante 3 a 10 minutos, se considera que la turbiedad es la
maxima lectura obtenida durante ¢l intervalo de 4 minutos.

Cuando no hay interferencias y se efectia un analisis cuidadoso, puede obtenerse una precision del 5% o
2 mg/lt.

Bibliografia.

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, American Health Association,
American Water Works Association. Water Pollution Control Federation. 14™ Edition.

Diccionario de Quimica y de Productos Quimicos. Gessner G. Hawley. Ediciones Omega, S.A. 1975.

NOM-AA-74-1981 “Andlisis de Agua- Determinacion del Jon Sulfato”. Direccion General de Normas.
Secretaria de Comercio y Fomento Industrial.

10.- Observaciones a la Técnica Analitica.




