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PROLOGO

El presente material no pretende ser una obra original del autor, es simplemente
una compilacion y adaptacion de obras publicadas por diferentes autores sobre
la materia.

El objetivo de estos apuntes es el de servir como guia de estudio en los temas
relacionados con el analisis fisicoquimico de aguas; pensando en que sea
utilizado por el mayor nimero de personas y publico en general.

El manual presenta un esquema muy general, indicando el fundamento, el
ambito de aplicacion, las posibles interferencias, seguidamente la descripcion de
la metodologia analitica, luego los calculos y presentacion de resultados, por
ultimo las referencias bibliograficas utilizadas en cada método. Ademas se
detallan los procedimientos de validacién vy verificacion de métodos y
presentacion de informes de laboratorio.
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MUESTREOS

Previo a un muestreo es importante tener claramente definida la forma como
serdn tomadas las muestras, chequeando el presupuesto, el personal con que se
cuenta, la capacitaciéon del personal, el transporte, los costos de inversion, los
costos de operacién y mantenimiento, la vida util de los equipos, los
requerimientos de energia y espacio y la disponibilidad de los mismos, entre
otros. A continuacidon se muestran tres tipos de muestreo de utilidad en la
actualidad, muestreo de agua de proceso, muestreo de agua potable y muestreo
de aguas residuales y superficiales.

1. Muestreo de aguas de proceso
Aqui se describen los procedimientos de muestreo de agua en las etapas del
proceso de potabilizacidn para su analisis fisico-quimico.

Etapas a seguir:

- Identificacién de las muestras y registro de las condiciones de muestreo: los
frascos serdn rotulados con el nombre del sitio de muestreo. En el registro
correspondiente se consignaran fecha y hora de recolecciéon, muestreador y
cualquier observacidon que contribuya a esclarecer las condiciones de la
muestra.

- Seleccién del punto de muestreo: los puntos de muestreo en una planta de
tratamiento seran:

Tabla 1. Puntos de muestreo en una planta de tratamiento

Clase de agua Punto de muestreo
Cruda Tanque de compensacién
Decantada (proceso) Canaletas de recoleccién
Filtrada (proceso) Grifos de salida de los filtros
Tanques de almacenamiento Los propios tanques
(potable)
Tratada (potable) Manhole de salida

Fuente: Elaboracién Propia

- Volumenes de muestras: para analisis fisico-quimicos, se recolectaran 500 mL.
De requerirse mayor volumen de muestra, podran recolectarse dos frascos o
uno de mayor volumen, en funcidn de los andlisis a realizar.



- Conservacién y almacenaje: inmediatamente recolectadas, las muestras seran
trasladadas al Laboratorio para su analisis inmediato. De no ser posible, se
refrigeraran y analizaran en un tiempo no superior a 24 horas.

2. Muestreo de agua potable

Se describen los procedimientos de recoleccion de muestras de agua potable
para la realizacion de analisis fisico-quimicos, el alcance es todos los muestreos
de agua potable, lo cual incluye entre otros:

- Plantas de tratamiento, redes de distribucién y tanques de almacenamiento
- Dispensadores y bebederos de agua potable
- Tanques de almacenamiento de edificios y empresas

Etapas a seguir:

Identificacion de las muestras y registro de las condiciones de muestreo: los
frascos son rotulados identificando el sitio de recoleccion de la muestra, se anade
toda otra informacién necesaria como fecha y hora de recoleccion, olor,
concentracion de cloro residual y cualquier observacion que contribuya a
esclarecer las condiciones de la muestra.

- Seleccion del punto de muestreo: se debe elegir un grifo alimentado por
un tubo que se desprenda directamente de la red de distribucion y no de
un depdsito o tanque de almacenamiento. En las viviendas, el grifo
seleccionado debe encontrarse lo mas cerca posible del medidor,
preferiblemente en el jardin. En caso de no ser posible, se muestreara en
una llave interior, siempre que visualmente las condiciones higiénicas del
punto sean adecuadas. Para los tanques de almacenamiento se tomardn
del grifo presente en ellos, o en caso de ausencia, empleando una pita
amarrada a la boca del frasco, la cual debe ser estéril para muestras
microbioldgicas.

- Drenaje de la tuberia: abrir completamente el grifo y dejar correr el agua al
menos un minuto; si la apariencia del agua lo requiere, el tiempo puede
prolongarse pero no mds de 5 minutos. Si pasado este tiempo, aun la
apariencia del agua no es adecuada, se procede a recolectar la muestra.

- Recoleccion de muestra para analisis fisico-quimicos: se recolecta en frasco
plastico cuyo volumen sera funcion de los parametros a analizar y que
habitualmente es de 250 mL para turbiedad, pH y color y de 500 a 1000 mL
para los analisis “minimos”. Se enjuaga 2-3 veces el frasco con el agua a
muestrear y finalmente se llena y tapa.

- Conservacion y almacenaje: inmediatamente recolectadas, las muestras se
almacenan en una nevera portatil para su traslado al Laboratorio.



3. Muestreo de aguas residuales y naturales

Describir los procedimientos de muestreo de aguas naturales y residuales para la
realizacion de analisis fisico-quimicos, el alcance son todos los muestreos de
aguas naturales y residuales (por tanto, se excluyen los de agua potable), lo cual
incluye entre otros:

Aguas residuales:

Plantas de tratamiento de aguas residuales industriales y/o domésticas
Puntos de descarga internos o externos de industrias

Redes de alcantarillado

Aguas naturales:
- Marinas, tanto en playas como estuarios, bahias o mar abierto
- Interiores: rios, lagunas, cafios, ciénagas y pozos

Etapas a seguir:

Definicién del plan de muestreo:

Este aspecto es primordial, pues posibilitarda la obtencién de muestras
representativas del fendmeno que se desee estudiar, por lo que es conveniente
realizarlo conjuntamente con el cliente. Cuando se trate de un sitio de muestreo
nuevo, se recopilard toda la informacidon posible antes de realizar el trabajo, lo
cual puede incluir visita previa y/o reunion con el cliente. Siempre que sea
factible y que la complejidad esperada lo amerite, debe disponerse de un
croquis, mapa o dibujo del sitio. En caso contrario, una vez en el sitio se
procederad de forma operativa a fin de ejecutar el muestreo en la forma mas
adecuada.

El tipo (puntual o compuesta) y numero de muestras a recolectar y los
pardmetros a determinar en cada una de ellas, determinaran los frascos (numero
y caracteristicas) y equipos de medicién y muestreo necesarios. Para aquellos
parametros que requieren preservante, estos se afiadiran previamente a los
frascos de recoleccién. Cuando el muestreo implique también la obtencion de
muestras de agua potable, éstas deben recolectarse inicialmente y conservarse
en neveras diferentes.

Ejecucion del muestreo:

Identificacion de las muestras y registro de las condiciones de muestreo: cada
frasco serd rotulado con el nombre del punto de muestreo y para clientes
externos, con el nombre de estos. En la(s) planilla(s) de muestreo
correspondiente, se consignara toda la informacién necesaria como fecha y hora
de recoleccion, tipo de muestra (puntual o compuesta), parametros medidos en
el sitio y cualquier observacion que contribuya a esclarecer las condiciones de la



muestra. En lo posible se recomienda establecer puntos de muestreo
permanentes, tratando de asegurar condiciones de muestreo reproducibles.

Determinacion de parametros in situ: se mediran directamente en el cuerpo de
agua. En los casos que esta operacidn se dificulte y se obtenga una muestra con
algun dispositivo de muestreo (como frasco, botella muestreadora o balde),
estos parametros deben medirse a la mayor prontitud posible directamente en
dicho dispositivo para asi minimizar cualquier error.

Muestras puntuales: se recolectaran directamente en los frascos asignados o con
el dispositivo de muestreo adecuado, segun resulte mas conveniente. Antes de
ser llenados, los frascos deben ser enjuagados por lo menos tres veces con la
muestra a analizar, siempre y cuando no tengan preservativo o estén
previamente esterilizados, en cuyos casos, se omite el enjuague. Cuando
eventualmente deba obtenerse la muestra en el frasco y esto resulte irrealizable,
se obtendrd una alicuota del dispositivo de muestreo empleado, previo a
medicion de parametros in situ y/u obtencidn de otras alicuotas. Toda situacion
gue se desvie del procedimiento de muestreo establecido, debe consignarse en
la planilla de muestreo.

Muestras compuestas: se observardn las precauciones descritas previamente
para las muestras puntuales. Las muestras compuestas se preparan mezclando
varias muestras puntuales o mediante la recolecciéon de una fraccidén continua de
la descarga o cuerpo de agua a muestrear; las porciones individuales se recogen
a intervalos de tiempo previamente establecidos, preferiblemente en envases de
boca amplia y volumen en funcién de los analisis a realizar.

Para los casos de corrientes o descargas, existen dos posibilidades para su
recoleccidn, en funcién de que se considere o no el flujo:

- Sin considerar el flujo: se mezclan alicuotas de iguales volumenes, a
medida que se van obteniendo o al colectarse la ultima muestra.

- En funcion del flujo: con los datos de su comportamiento durante el
tiempo de muestreo, se calcula la proporcionalidad entre las alicuotas y
con base a ésta y el volumen de muestra compuesta necesaria, se
determinan los volimenes de cada alicuota y se procede a su mezcla.

En todo caso, el recipiente para la muestra compuesta debe tener indicado los
volumenes a colectar para facilitar las adiciones de las alicuotas. Si se utilizan
conservantes, estos se anadirdn inicialmente al envase de la muestra de forma
que todas las porciones de la mezcla queden protegidas lo antes posible.

Conservacion y almacenaje, Inmediatamente recolectadas, las muestras se
almacenan segun lo establecido para cada parametro. Para las que requieran
refrigeracion, se emplearan neveras portatiles. Para muestras compuestas,



mientras dure el tiempo de recoleccidén, se seguirdn las indicaciones para
garantizar su integridad. La verificacion del pH a las muestras que lo requieran,
se realizard con papel indicador de pH y de ser necesario, se ajustara el mismo;
una vez en el laboratorio, serd nuevamente verificado por el analista al recibir las
muestras.

Todos los equipos de medicién a usar en el campo deben ser verificados
previamente y consignados en el documento respectivo. Debe disponerse de las
soluciones adecuadas que permitan la verificacidon in situ de los equipos, en
especial al realizar mediciones en aguas residuales, las cuales pueden causar
interferencias en el funcionamiento de los electrodos. También se dispondra de
soluciones limpiadoras para las membranas de los equipos en caso de que éstas
se ensucien. Se debe tener en cuenta todas las normas de seguridad industrial y
los accesorios a utilizar, para eliminar y minimizar los riesgos que puedan
ocasionar accidentes.

Obtencion de muestras compuestas en funcion del flujo o caudal:

Para cada parametro (o grupo de estos), en funcion del volumen total de
muestra a recolectar, acondicionar tantos frascos de dicho volumen como
alicuotas deban obtenerse. Al obtener cada alicuota en el tiempo establecido,
consignar el caudal, colectar el volumen total del frasco y preservar la muestra
segun lo establecido en la IE correspondiente (por ejemplo, refrigeracion y/o
adicion de preservante). Una vez concluido el muestreo y con base a los
resultados del caudal, se procedera a preparar la muestra compuesta. Para fines
practicos, esta operacion puede realizarse en el laboratorio.

Para determinar los volumenes a mezclar de cada una de las alicuotas, aplicar la
siguiente férmula:

vi = (ai*V)/(Q*n)

Donde:
vi = volumen de la alicuota en el tiempo t;
gi = caudal en el tiempo t;
V = volumen total de muestra
Q = caudal promedio total
n = numero de alicuotas

Bibliografia
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ANALISIS BASICOS

1. Potencial de Hidrogeno pH
El objetivo que se busca es determinar el pH de una muestra de agua.

1.1. Fundamento

El pH es un parametro que mide la concentracion de iones hidronio presentes en
el agua. El pHmetro consta de un electrodo de vidrio que genera una corriente
eléctrica proporcional a la concentracién de protones de la solucién y que se
mide en un galvandmetro. La corriente puede transformarse facilmente en
unidades de pH o mV por diferentes procedimientos de calibrado. El valor del pH
depende de la temperatura. El pHmetro se calibra potenciométricamente, con
un electrodo indicador de vidrio y uno de referencia, (que pueden presentarse
combinados en uno solo), utilizando patrones trazables.

1.2. Ambito de Aplicacion

El método es aplicable a todo tipo de aguas: crudas, de proceso y tratadas, aguas
residuales y naturales, incluidas las marinas. Entre sus objetivos esta verificar el
cumplimiento de la legislacion vigente para aguas destinadas a diferentes
propdsitos (potable, consumo humano y doméstico previo tratamiento,
recreativo) o para vertimientos a cuerpos de agua o alcantarillados.

1.3. Interferencias

El electrodo de vidrio estd practicamente libre de interferencias debido a
turbiedad, color, material coloidal, salinidad (excepto a pH > 10), materiales
oxidantes o reductores. El pH se ve afectado por la temperatura por efectos
mecanicos y quimicos, por lo que se debe indicar siempre a qué temperatura se
realizd su medicion. Los electrodos son muy sensibles y deben mantenerse
sumergidos en agua potable o preferiblemente KCI 3M para electrodos
combinados. Pueden fallar por arafiazos, deterioro, o acumulacion de restos
sobre la superficie, que se puede mejorar por inmersién en HCI 0.1 N y NaOH
0.1N y posteriormente dejar sumergidos una noche en tampén pH = 7.0. Lavar
con agua destilada antes de volver a utilizar.

1.4. Descripcion de la metodologia analitica

1.4.1. Coleccion, preservacion y almacenaje de muestras:
El pH preferiblemente debe determinarse in situ.

- No obstante, por cuestiones practicas, en ocasiones se reciben muestras para
realizarle su determinacion. En este grupo se incluyen aquellas que son



recolectadas por el Laboratorio en la red de agua potable y otros muestreos.
Una vez recibidas, debe dejarse que adquieran la temperatura ambiental del
Laboratorio y determinarles el pH con la mayor brevedad posible.

- Las muestras pueden colectarse en los frascos plasticos o de vidrio utilizados
para otros parametros.

- En caso alguno, las muestras deben almacenarse para el dia siguiente.

1.4.2. Equipos y materiales:
Sondas multiparamétricas o pHmetros

1.4.3. Reactivos:

Soluciones buffer o tampodn de diferentes pH, preferiblemente 4.00, 7.00 y 10.00.
Estas pueden estar ya listas o deben ser convenientemente diluidas segun
instrucciones del fabricante. En todo caso, deben ser trazables.

1.4.4. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacién de este ensayo.

- Para mediciones in situ, el pH debe medirse directamente en el cuerpo de
agua. En los casos que esta operacion se dificulte y se obtenga una muestra
con algun dispositivo de muestreo (como frasco, botella muestreadora o
balde), debe medirse a la mayor prontitud posible directamente en dicho
dispositivo para asi minimizar cualquier variacion.

- Operar el equipo que resumidamente consiste en: conectar el aparato,
verificar o realizar su ajuste, introducir el electrodo en la muestra de agua,
agitar ésta suavemente para garantizar su homogeneidad y facilitar el
equilibrio entre electrodo y muestra, presionar el botédn de medida, esperar
que se estabilice el valor y leerlo. La agitacidén debe ser suave para minimizar
entrada de didxido de carbono que pudiera alterar el resultado.

1.5. Presentacion de resultados
El resultado se obtendra directamente de la pantalla del equipo y se expresara
con dos cifras decimales.

Bibliografia
- APHA-AWWA-WEF (2005) Standard Methods for the Examination of Water
and Wastewater. 21th Edition. New York, 4-90 a 4-94, método 4500-H".



2. Color

El objetivo es determinar el color verdadero o aparente de una muestra de agua.

2.1. Fundamento

El color en el agua resulta de la presencia en solucién de diferentes sustancias
como iones metalicos naturales, humus y materia orgdnica disuelta. La expresién
color se debe considerar que define el concepto de “color verdadero”, esto es, el
color del agua de la cual se ha eliminado la turbiedad. El término “color aparente”
engloba no sélo el color debido a sustancias disueltas sino también a las materias
en suspension y se determina en la muestra original sin filtrarla o centrifugarla.
Esta contribucion puede resultar importante en algunas aguas residuales
industriales, casos en que ambos colores deben ser determinados. El color puede
determinarse por espectrofotometria o por comparacion visual. Este ultimo
resulta mas sencillo y consiste en la comparacion de la muestra con soluciones
coloreadas de concentraciones conocidas.El método estandarizado utiliza
patrones de platino cobalto y la unidad de color (UC) es la producida por 1 mg/L
de platino en la forma de ion cloroplatinato.

2.2. Ambito de aplicacion
El método es aplicable a practicamente todos los tipos de aguas. Para las potables
se facilita su determinacién por la habitual baja turbiedad que presentan.

2.3. Interferencias

La turbiedad, incluso ligera, interfiere en la determinacién del color verdadero.
Esta puede ser eliminada mediante filtracién por membrana de 0.45 pm. El
filtrado proporciona resultados reproducibles, pero en ocasiones puede eliminar
parte del color real. Otra opcion es la centrifugacién, la cual evita interacciones
con los materiales del filtro pero los resultados varian con la naturaleza de la
muestra y el tiempo y velocidad de la centrifugacion.

2.4. Descripcion de la metodologia analitica

2.4.1. Coleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:

Las muestras pueden colectarse en frascos plasticos o de vidrio. No existe método
de preservacion. Deben analizarse sin dilacién y evitando alterar las condiciones
originales como el pH, ya que el incremento del color es proporcional al del pH.
Por lo tanto debe chequearse el pH y este debe estar entre 4 y 10,
preferiblemente a pH 7 y se debe anotar el reajuste que se haga. Deben analizarse
sin dilacion y evitando alterar las condiciones originales como el pH. En caso de
requerirse almacenamiento, hacerlo en la oscuridad a temperatura < 6°C por un
tiempo maximo de 48 horas.

2.4.2. Equipos y materiales:



- Tubos Nessler de talle alto y 50 mL de capacidad (preferiblemente con tapa
esmerilada que permita la observacion a través de ellas sin necesidad de
remocion)

- Gradillas de base blanca para los tubos Nessler

2.4.3. Reactivos:

Para la preparacion de reactivos, patrones y muestras, se empleara agua
desionizada. Todos los reactivos son de grado analitico, excepto se indique alguna
especificacion.

- Solucion patrén de 500 UC: adquirirla comercialmente.

2.4.4. Preparacion de los patrones de color:

Con base a la tabla siguiente, pipetear cada uno de los volumenes indicados en un
tubo Nessler, enrasar en todos a la marca de 50 mL con agua desionizada,
taparlos, agitar para uniformar y dejarlos reposar en la gradilla. Rotular cada tubo
con el valor de color correspondiente.

Tabla 2. Patrones de color

Color (UC) mL de Solucién patrén
0 0
3 0.3
5 0.5
7 0.7
9 0.9
11 1.1
13 1.3
15 15
17 1.7
20 2.0
25 2.5
30 3.0
35 3.5
40 4.0
45 4.5
50 5.0

Fuente: Elaboracidn Propia

La determinacion de color es un parametro de control tanto en el agua potable (<
15 UC) como en las utilizadas para consumo humano y domeéstico previo
tratamiento. Asi, el intervalo de concentraciones se establecié para obtener
mayor exactitud en funcién de los requerimientos de la legislacion.

Los patrones deben ser protegidos contra la contaminacién y evaporacion con el
fin de garantizar su estabilidad, por lo que es aconsejable el empleo de tubos



Nessler con tapas esmeriladas. En estas condiciones, pueden ser utilizados
durante dos-tres meses.

2.4.5. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacion de este ensayo.

Si las muestras han sido refrigeradas, dejarlas estabilizar a temperatura
ambiente.

Si existe turbiedad, decidir si se desea determinar color aparente o verdadero.
Para este Ultimo, la muestra debe previamente ser centrifugada o filtrada por
membrana de 0.45 pm.

Llenar con la muestra un tubo Nessler hasta la marca de 50 mL y compararlo
con los patrones mirando verticalmente hacia abajo a través de los tubos
sobre una superficie blanca (como el fondo de la gradilla). Buscar el patrén que
coincida con el color de la muestra o los dos patrones entre los que la muestra
pueda situarse.

Si el color excede 50 UC, diluir la muestra con agua desionizada hasta que sea
posible situar el color entre el de dos patrones.

2.5. Presentacion de resultados

Si la muestra no se filtra, reportar “color aparente” aunque haya sido necesario
diluirla. Los resultados se expresaran en cifras con niumeros enteros. Si la muestra
coincide con el color del patron, se reporta el valor de éste.

Si el color se encuentra entre el de dos patrones:

menor de 3 UC: reportar < 3 UC
en el intervalo de 3 a 17 UC: reportar el valor medio
entre 17 y 50 UC: reportar el valor medio aproximado al entero superior.

Para muestras diluidas, calcule el color segun:

UC = (color estimado de la muestra diluida x 50) / mL de muestra tomados para la
dilucion.
Tabla 3. Reporte el resultado en nlimeros enteros aproximados
ucC Valor mas cercano
1-50 1
51-100 5
101 - 250 10
251 - 500 20
Fuente: Elaboracion propia
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3. Olor
El objetivo de este método es determinar el olor de una muestra de agua.

3.1. Fundamento

Existen cuatro verdaderas sensaciones de sabor o gusto: agrio, dulce, salado y
amargo. Todas las demas sensaciones que, por lo general, se atribuyen al sentido
del gusto, son realmente olores aunque la sensacidon no se perciba hasta que el
material se lleve a la boca. El agua pura es inodora, los olores ocurren en las aguas
debido a la presencia de diferentes sustancias, generalmente organicas, aunque
también producen olores algunas inorganicas, como el sulfuro de hidrégeno.

Como las substancias odoriferas se identifican, cuando existen, en
concentraciones de unos cuantos miligramos por litro, y con frecuencia son de
caracter quimico complejo, por lo general no es practico, y a menudo es
imposible, su aislamiento e identificacion quimicas, por lo que la evaluacion del
olor depende Unicamente del sentido del olfato. Las pruebas de sabor y olor son
utiles como comprobacion de la calidad del agua cruda y del agua tratada, para el
control del olor en las diversas unidades de una planta potabilizadora, para la
determinacion de las dosis convenientes para el tratamiento, para verificar la
efectividad de las diversas clases de tratamiento y como un medio para definir la
fuente de contaminacién. Los érganos del gusto y del olfato son notablemente
sensibles pero no son precisos. Las personas varian mucho en su sensibilidad y
aun la misma persona puede mostrar variaciones diarias en sus percepciones. A
pesar de los esfuerzos realizados durante mas de un siglo, aun no existe un
método satisfactorio para caracterizar el olor, por lo cual las descripciones que se
obtienen son cualitativas.

3.2. Ambito de aplicacién
El método es aplicable a todo tipo de aguas: crudas, de proceso y tratadas asi
como aguas naturales y residuales.

3.3. Interferencias
Ambiente contaminado con substancias y reactivos que produzcan olor.

3.4. Descripcion de la metodologia analitica

3.4.1. Recoleccion, preservacion y almacenaje de muestras:

Cuando la muestra sea recolectada por personal del laboratorio, el olor debe
determinarse in situ. No existe método de preservacion. En los casos que la
muestra sea obtenida por el cliente, debera analizarse sin dilacion y evitando
alterar las condiciones originales como el pH.

3.4.2. Equipos y materiales:
Vasos de precipitados de borosilicato de 100-400 mL limpios.



3.4.3. Procedimiento:

Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacién de este ensayo.

Las personas que realicen esta prueba no deben ser altamente sensibles pero
tampoco insensibles.

Previo a realizar el ensayo, esta prohibido ingerir alimentos o fumar.

- De no encontrarse la muestra a temperatura ambiente, dejarla atemperar.

- Transferir una porcion no menor de 50 mL, a un frasco o vaso de precipitados
de vidrio de 100-400 mL.

- Agitar la muestra.

- Olfatearla ligeramente.

3.5. Presentacion de resultados
Teniendo en cuenta las posibles causas del olor, puede clasificarse en:

Tabla 4. Valoracion de olores

Grado de olor Valor
Aceptable 0
olor a humedad 1
olor a tierra 2
olor a fango 3
olor fétido 4
olor de acuerdo a materiales alcohol, fenol, oxido, etc.

Fuente: Elaboracion propia

En el reporte de resultados se consignara la descripcién cualitativa. Para el reporte
rutinario de los resultados internos, se consignara el valor numérico aunque en los
informes finales se utilizara la descripcion.

Bibliografia
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4. Turbiedad

Se busca determinar la turbiedad presente en una muestra de agua.

4.1. Fundamento

La turbiedad de las aguas se debe a la presencia de material suspendido y coloidal
como arcilla, limo, materia organica e inorganica finamente dividida, plancton y
otros organismos microscopicos. La turbiedad es una expresion de la propiedad
Optica que hace que los rayos luminosos se dispersen y se absorban, en lugar de
gue se transmitan sin alteracion a través de una muestra. No debe relacionarse la
turbiedad con la concentracidon en peso de los sélidos en suspensidn, pues el
tamarfio, la forma y el indice de refraccion de las particulas, son factores que
también afectan la dispersion de la luz. El método nefelométrico se basa en la
comparacion de la intensidad de la luz dispersada por la muestra en condiciones
definidas, con la intensidad de la luz dispersada por una solucion patrén de
referencia en idénticas condiciones. Cuanto mayor es la intensidad de la luz
dispersada, mas intensa es la turbiedad. El equipo empleado es un turbidimetro
(nefeldmetro), el cual ofrece la lectura directa de turbiedad en unidades
nefelométricas de turbiedad (UNT).

4.2. Ambito de aplicacién

El método es aplicable a practicamente todos los tipos de aguas: crudas, de
proceso, tratadas, residuales y naturales, incluyendo la de mar, siempre que estén
libres de residuos y sedimentos gruesos que sedimenten rapidamente.

4.3. Interferencias

La vidrieria sucia y la presencia de burbujas de aire, dan resultados erréneos. El
color verdadero (debido a sustancias disueltas que absorben luz), causa falsos
negativos. Para aguas tratadas, habitualmente este efecto no es significativo.

4.4. Descripcion de la metodologia analitica

4.4.1. Recoleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:

Las muestras pueden colectarse en frascos plasticos o de vidrio. No existe método
de preservacion. Deben analizarse sin dilacién y evitando alterar las condiciones
originales como el pH. En caso de requerirse almacenamiento, este debe
realizarse a 4°C en la oscuridad por un tiempo recomendado de 24 horas pero en
ningun caso, superior a 48 horas.

4.4.2. Equipos y materiales:
Turbidimetro de mesa 6 portatil.

4.4.3. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacién de este ensayo.



- Si las muestras han sido refrigeradas, dejarlas estabilizar a temperatura
ambiente.

- Si hay evidencias de floculacién, romper los agregados por agitacion.

- Las muestras no deben diluirse. El limite maximo del intervalo de trabajo
(1000 6 4000 UNT segun el equipo), es suficientemente amplio para las
muestras habituales.

4.5. Presentacion de resultados
El resultado (en UNT), se obtendrd directamente de la pantalla del turbidimetro y

se reportara con el criterio siguiente:

Tabla 5. Valores de turbiedad

Intervalo de UNT Aproximacion

0.0-1.0 0.05

1-10 0.1
10-40 1
40-100 5
100-400 10
400-1000 50

> 1000 100

Fuente: Elaboracion propia

Si el valor excede el limite maximo de lectura del equipo, informar “> 4000 6 >
1000”.

4.6. Parametros de calidad instrumentales seguin fabricante

4.6.1. Exactitud:

Para el turbidimetro Hach 2100N + 2 % de la lectura mdas 0.01 UNT en el intervalo
0-1000 UNT y £ 5 % de la lectura en el intervalo 1000-4000 UNT basado en el
patrén primario de formazina. Para el 2100P, £ 2 % de la lectura mas la luz difusa
en todo el intervalo de trabajo (0-1000 UNT).

4.6.2. Precision como repetibilidad:
Para ambos equipos, el valor que sea mayor entre 1 % de la lectura 6 0.01 UNT.
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5. Conductividad - Salinidad
Se busca determinar conductividad eléctrica y salinidad a muestras de agua por
método electrométrico.

5.1. Fundamento

La conductividad es una medida de la capacidad de una solucién acuosa para
transportar una corriente eléctrica. Esta capacidad depende de la presencia de
iones disueltos, sus concentraciones absolutas y relativas, su movilidad y su
valencia y de la temperatura y la viscosidad de la solucién. Este parametro sirve
para estimar el contenido total de constituyentes idnicos. La medicion fisica
practicada en una determinacion en el laboratorio suele ser de resistencia medida
en ohmios. En el Sistema Internacional de Unidades el reciproco del ohmio es el
siemens (S) y la conductividad se expresa en mS/m, siendo la correspondencia
1mS/m=10 umhos/cm. La salinidad que es adimensional, se concibié inicialmente
como la determinacién de la masa de sales disueltas en una masa dada de
solucién, pero esta determinacién experimental mediante desecacion, presenta
dificultades a causa de las pérdidas de algunos componentes. La Unica manera
real de determinar la salinidad real o absoluta de un agua natural es realizar un
costoso analisis quimico completo, cuya precision no siempre es satisfactoria. Asi,
se optd por determinarla indirectamente a través de diferentes métodos, entre
ellos, la conductividad. Este presenta la mayor precision pero responde sdlo a
solutos idnicos.

5.2. Ambito de aplicacion

El método es aplicable a todo tipo de aguas: crudas, de proceso y tratadas, aguas
residuales y naturales, incluidas las marinas. Para estas ultimas, es preferible
medir salinidad. Uno de sus objetivos basicos es verificar el cumplimiento de la
legislacion vigente para aguas potables en lo referente a la conductividad. En el
control del agua potable distribuida, permite descubrir variaciones causadas por
infiltraciones de aguas de mineralizaciones diferentes y a menudo, contaminadas.
En las aguas residuales es necesario considerar que, a pesar de que se puedan
presentar altas concentraciones de sélidos disueltos, los valores de conductividad
pueden ser bajos porque las materias organicas y coloidales son, en general,
malas conductoras de la corriente eléctrica.

5.3. Interferencias

Conductividad: pueden causar variacion la actividad bioldgica presente en el agua,
al igual que la exposicion de la muestra a la atmodsfera, al facilitar la pérdida o
ganancia de gases disueltos. La presencia de materias en suspension de tamafo
considerable y/o de aceites o grasas, puede causar fallos en los electrodos al
cambiar la constante de la celda, efecto que sélo puede comprobarse mediante la
verificacidon del ajuste. El agua de mar presenta numerosas dificultades en su
medicion, por la alta mineralizacion del medio y la gran diversidad de iones



presentes; esto Ultimo hace dificil de definir la variacion de la conductividad en
funcion de la temperatura.

Salinidad: en principio, puede afectarse por las mismas causas que la
conductividad, especialmente por sustancias que interfieran en los electrodos.

5.4. Descripcion de la metodologia analitica

5.4.1. Coleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:

Tanto salinidad como conductividad es preferible determinarlas in situ.

Si es necesario colectarlas, es preferible hacerlo en frascos plasticos; de utilizar
envases de vidrio, evitar que sean de vidrio sddico. Los frascos deben quedar
bien cerrados y llenos para evitar el intercambio de gases. No se conoce
agente de conservacion adecuado. Las medidas deben hacerse lo antes posible
una vez recogida la muestra, aunque éstas pueden conservarse hasta 28 dias
en refrigeracion.

5.4.2. Equipos y materiales:
Conductimetros o sondas multiparamétricas (de mesa o portatil), aunque no
todos permiten leer salinidad.

5.4.3. Reactivos:

Solucién estandar de Cloruro de Potasio 0.01 M: a 25°C posee una
conductividad de 1412 pS/cm. Puede adquirirse comercialmente o prepararse
mediante disolucion de 745.6 mg de KCl en agua desionizaday enrasea 1 L en
matraz aforado y guardar en frasco plastico o de vidrio.

En los equipos que sea posible y con el fin de obtener mayor exactitud, se
recomienda calibrarlos con soluciones cuya conductividad se encuentre en el
mismo intervalo que el esperado para las muestras.

Soluciones de trabajo de concentracion conocida: se estandarizan con el
equipo previamente calibrado respecto a KCl 0.01 M vy sirven para verificar su
correcto funcionamiento.

5.4.4. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacién de este ensayo.

- Para mediciones in situ, éstas deben realizarse directamente en el cuerpo
de agua. En los casos que esta operacidn se dificulte y se obtenga una
muestra con algun dispositivo de muestreo (como frasco, botella
muestreadora o balde), debe medirse a la mayor prontitud posible
directamente en dicho dispositivo para asi minimizar cualquier variacion.

- Al analizar muestras en el Laboratorio (como las de la red de agua
potable), debe dejarse que previamente adquieran la temperatura
ambiental.



- Para aguas residuales, donde la probabilidad de contaminar el electrodo
puede ser importante, debe verificarse el funcionamiento del equipo
mediante lectura frecuente de la solucién de KCl.

5.5. Presentacion de resultados:

Con la compensacién automatica de temperatura, la lectura se corrige
automaticamente, por lo que debe informarse el resultado que aparece en la
pantalla del equipo.

5.6. Parametros de calidad del método

Intervalo de trabajo: el especifico de cada equipo. Habitualmente este es lo
suficientemente amplio cubriendo varios drdenes de magnitud, en conductividad
desde puS/cm hasta decenas de mS/cm y en salinidad hasta al menos 50.0.
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6. Temperatura
El objetivo es determinar la temperatura de una muestra de agua.

6.1. Fundamento

La temperatura es un parametro fisico que afecta mediciones de otros como pH,
alcalinidad o conductividad. Las temperaturas elevadas resultantes de descargas de
agua caliente, pueden tener un impacto ecoldgico significativo por lo que la medicién
de la temperatura del cuerpo receptor, resulta util para evaluar los efectos sobre
éste.

6.2. Ambito de aplicacion
El método es aplicable a todo tipo de aguas: potables, residuales y superficiales,
incluyendo las marinas.

6.3. Interferencias
No se reportan.

6.4. Descripcion de la metodologia analitica

6.4.1. Coleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:
No procede ya que la temperatura tiene que determinarse in situ.

6.4.2. Equipos y materiales:

- Cualquier equipo portatil para medir diferentes parametros como
conductimetro, oximetro, pHmetro o sonda multiparamétrica, que permita la
determinacién simultanea de temperatura.

- La temperatura en estos equipos suele tener una resolucién de £ 0.1 6 0.01°Cy
el intervalo de medicién va desde O hasta al menos 50°C, con lo cual logra
abarcarse el intervalo habitualmente presente en las muestras.

6.4.3. Procedimiento:

La temperatura debe medirse directamente en el cuerpo de agua. En los casos que
esta operacion se dificulte y se obtenga una muestra con algun dispositivo de
muestreo (como frasco, botella muestreadora o balde), la temperatura debe medirse
a la mayor prontitud posible directamente en dicho dispositivo para asi minimizar
cualquier error.

6.5. Presentacion de resultados

El resultado se obtendra directamente en la pantalla del equipo con una o dos cifras
decimales. Al reportarlo, si el objetivo de la medicién exige mayor exactitud, para el
equipo en cuestiéon debe consultarse la calibracion vigente, la cual se realiza
peridodicamente respecto a un dispositivo calibrado (RTD).
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ANALISIS VOLUMETRICOS

1. Alcalinidad

Se busca determinar a una muestra de agua los distintos tipos de alcalinidad:
total, a la fenolftaleina, de hidroxidos, de carbonatos y de bicarbonatos.

1.1. Fundamento

La alcalinidad de un agua es su capacidad para neutralizar acidos y es la suma de
todas las bases titulables. Por lo general se debe fundamentalmente a su
contenido de carbonatos, bicarbonatos e hidréoxidos aunque otras sales o bases
también contribuyen a la alcalinidad. Su valor puede variar significativamente con
el pH del punto final. La muestra se valora con una solucion de acido mineral
fuerte hasta pH 8.3 y 4-5. Estos puntos finales determinados visualmente
mediante indicadores adecuados, son los puntos de equivalencia seleccionados
para la determinacion de los tres componentes fundamentales. Con el indicador
de fenolftaleina, el pH 8.3 esta proximo al punto de equivalencia para las
concentraciones de carbonato y diéxido de carbono y representa la valoracidn de
todo el hidréxido y la mitad del carbonato, mientras que el pH inferior (4-5) esta
proximo al punto de equivalencia para el idn hidrégeno y el bicarbonato y permite
determinar la alcalinidad total.

1.2. Ambito de aplicacion
El método es aplicable a todo tipo de aguas.

1.3. Interferencias

Al igual que para la acidez, durante la toma de muestras, el almacenaje e incluso
la valoracidn, pueden perderse o ganarse gases disueltos que contribuyen a la
alcalinidad. Es conveniente reducir al minimo estos efectos, titulando
inmediatamente después de abrir el recipiente, evitando agitacion o mezcla
vigorosa y no dejando que alcance una temperatura superior a la de recoleccién.
En muestras fuertemente coloreadas o turbias puede enmascararse el cambio de
color en el punto final y es recomendado el método potenciométrico. El cloro
residual puede blanquear el indicador, por lo que debe eliminarse afiadiendo
tiosulfato de sodio previo a la valoracion. La interferencia de carbonatos asociados
a la materia en suspension, puede reducirse por filtracién previa a la valoracién.



1.4. Descripcion de la metodologia analitica

1.4.1. Coleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:

Las muestras pueden colectarse en frascos plasticos o de vidrio borosilicatado de
no menos de 200 mlL, los que deben llenarse completamente y taparse
herméticamente. No existe método de preservacion. Deben analizarse sin dilacidon
y evitando alterar las condiciones originales como el pH. En caso de requerirse
almacenamiento, hacerlo a temperatura < 6°C por un tiempo maximo de 48
horas.

1.4.2. Equipos y materiales:

- Bureta

- Erlenmeyers de vidrio, preferiblemente de 200-300 mL
- Agitador magnético

1.4.3. Reactivos:
Para la preparacion de reactivos, patrones y muestras, se empleara agua
desionizada.

Todos los reactivos son de grado analitico, excepto se indique alguna
especificacion.

Solucién de acido sulfurico 1.0 N: preparar esta solucion de acuerdo a las
indicaciones del fabricante y guardar en frasco ambar. Esta solucién es estable
por seis meses.

- Solucion de H,S0,4 0.02 N: pipetear 20 mL de la solucion de acido sulfurico 1.0
N a un matraz aforado de 1000 mL y enrasar con agua. Esta solucién es estable
por seis meses.

- Carbonato de sodio anhidro 0.02 N: secar algunos gramos de Na,COs anhidro a
250 °C por cuatro horas, enfriar en desecador, pesar 1.060 g, disolver en agua
y diluir a 1000 mL en matraz aforado. Esta solucion es estable por un mes si se
almacena entre 4y 8 °C.

- Indicador Mixto (verde de bromocresol-rojo de metilo): pesar 0.02 g de rojo
de metilo y 0.1 g de verde de bromocresol sal sddica y disolverlos en 100 mL
de alcohol etilico (95%) o alcohol isopropilico. Almacenar en un frasco de
vidrio dmbar.

- Solucién hidroalcohdlica indicadora de fenolftaleina al 0.5% (pH 8.3): pesar 0.5
g de fenolftaleina y disolverlos en 50 mL de alcohol etilico de 95% y diluir a 100
mL con agua.

- Solucion de tiosulfato de sodio 0.1 M: disolver 2.5 g Na,S,03.5H,0 vy diluir a

100 mL con agua.

1.4.4. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacion de este ensayo.



Titulacién de la solucidn de acido sulfurico 0.02 N:

Debe realizarse cada vez que se prepare esta solucién y después mensualmente
mientras no se agote. “Control de soluciones de titulacion”.

Pipetear 10 mL de solucion de Na,COs3 0.02 N en un erlenmeyer de 250 mL y
afiadir 3 gotas de indicador mixto, que le dara color azul brillante. Titular a pH 4.6,
dejando caer la solucién de acido sulfurico 0.02 N gota a gota mientras se
mantiene la muestra en agitacidn hasta vire de color rosa claro. A diferentes pH la
muestra tendrd los siguientes colores:

pH=4.6 rosa claro
pH=4.8 gris rojizo
pH=5.0 azul claro
pH=5.2 azul verdoso

Anotar los mL consumidos. El volumen consumido debe ser cercano a 10 mL. Un
mL de la solucion de H,SO,4 0.02 N es equivalente a 1.00 mg de CaCOs.

Cdlculos: VIiIxNI1=V2xN2

Donde:
V1 = Volumen de acido sulfurico
N1 = Normalidad del acido sulfurico
V2 = Volumen de carbonato de sodio
N2 = Normalidad del carbonato de sodio

Realizar al menos dos réplicas que resulten coincidentes (diferencia maxima de
0.1 mL en los volumenes gastados) y considerar el valor promedio.

El criterio previo de analizar réplicas, también se aplica a las muestras.

Determinacién de alcalinidad en muestras:

- Ajustar la temperatura de la muestra a la temperatura ambiente.

- Pipetear 50 mL de muestra en un erlenmeyer manteniendo la punta de la
pipeta cerca del fondo del matraz.

- Para muestras de agua tratada que contengan cloro residual, afiadir una gota
de solucidn de tiosulfato de sodio 0.1M.

- Se puede determinar la alcalinidad total o la alcalinidad a la fenolftaleina:

e Para alcalinidad total: afiadir 3 gotas de indicador mixto y titular con acido
sulfdrico 0.02 N hasta color rosa claro. Anotar los mL de solucidn titulante
consumidos.

e Para alcalinidad a la fenolftaleina: adicionar 2 a 3 gotas de indicador
fenolftaleina y titular con acido sulfurico 0.02 N hasta desaparicion de
color. Anotar los mL de solucién titulante consumidos. Si el pH de la
muestra no es suficiente para colorearla de rosado al anadir el indicador,
reportar como cero la alcalinidad a la fenolftaleina.



e Se puede determinar ambas alcalinidades sobre la misma muestra, para lo
cual se determina primero a la fenolftaleina (B) y después la total (A); para
esta ultima, el volumen a considerar sera la suma del consumido en las dos
etapas.

A criterio del analista, cuando la alcalinidad sea > 200, el duplicado puede
realizarse a partir de una alicuota y el resultado se aceptara si el coeficiente de
variacion no supera el 5%.

1.5. Calculos y presentacion de resultados
Calculos:

AxNx50x1000

mL de muestra

Alcalinidad como mg CaCO5/L =

Donde:
A =mL de acido sulfurico gastados en la titulacion
N = normalidad del acido sulfurico

Con los resultados de las determinaciones de la alcalinidad total y de la alcalinidad

a la fenolftaleina, se puede obtener la clasificacion estequiométrica de las tres

formas principales de alcalinidad que se encuentran en muchas aguas:

1. Hay alcalinidad de Carbonatos (C032') cuando la alcalinidad a la fenolftaleina
no es nula pero es menor que la total.

2. Hay alcalinidad de Hidréxidos (OH') cuando la alcalinidad a la fenolftaleina es
mayor de la mitad de la total.

3. Hay alcalinidad de Bicarbonatos (HCOs3) cuando la alcalinidad a la
fenolftaleina es menor de la mitad de la total.

Tabla 6. Relaciones de alcalinidad

Resultado de la Alcalinidad de Alcalinidad de Alcalinidad de
Titulacion Hidroxidos Carbonatos Bicarbonatos
F=0 0 0 T
F<»nT 0 2F T-2F
F=W»T 0 2F 0
F>UT 2F-T 2(T-F) 0
F=T T 0 0

Fuente: Elaboracion Propia

Donde:

F= Alcalinidad a la fenolftaleina T= Alcalinidad Total

Los resultados se emitiran redondeados a la unidad y especificando el indicador
empleado:



“La alcalinidad a pH = mg CaCOs/L".

Los resultados < 20 mg CaCOs/L sélo deben considerase como indicativos e
informarse como tal. Si se requiere conocer el valor, debe emplearse el método
potenciométrico para baja alcalinidad.
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2. Acidez
El objetivo es determinar la acidez de una muestra de agua.

2.1. Fundamento

La acidez de un agua es su capacidad cuantitativa para reaccionar con una base
fuerte hasta un pH designado. Por tanto, su valor puede variar significativamente con
el pH final utilizado en la valoracion. Se puede deber a la presencia entre otros, de
dioxido de carbono no combinado, de acidos minerales o de sales de acidos fuertes y
bases débiles. En muchas aguas naturales, que se usan para propositos potables,
existe un equilibrio entre carbonato, bicarbonato y diéxido de carbono. Los
contaminantes acidos que entran a los abastecimientos de aguas en cantidad
suficiente, pueden alterar el equilibrio carbonato - bicarbonato - diéxido de carbono
y se pueden estimar por titulacién con un alcali valorado a los virajes de pH de 3.7 y
8.3. Los iones hidrogeniones presentes en una muestra de agua como resultado de la
disociacion o hidrdlisis de los solutos reaccionan a la adicidon de un alcali estandar.
Idealmente, el punto final es el punto de equivalencia estequiometria para la
neutralizacion de todos los acidos presentes. En la titulacion de una especie acida el
punto final mas exacto se obtiene a partir del punto de inflexion de una curva de
titulacién aunque para las titulaciones rutinarias de acidez, se puede utilizar como
punto final el cambio de color de un indicador.

2.2. Ambito de aplicacion

El método es aplicable para mediciones rapidas y de control rutinario de la acidez en
aguas tratadas, aguas de proceso y aguas crudas, asi como a aguas residuales
industriales o urbanas, aunque en estos dos casos si se sospecha la presencia de
iones metalicos hidrolizables y/o formas reducidas de cationes polivalentes, se debe
realizar un tratamiento previo de oxidacién con H,0,.

2.3. Interferencias

Pueden perderse o ganarse gases disueltos, que contribuyen a la acidez, durante la
toma de muestras, el almacenaje e incluso la valoracién. Es conveniente reducir al
minimo estos efectos, titulando inmediatamente después de abrir el recipiente,
protegiendo la muestra de la atmdsfera durante la titulacidn, evitando agitacion o
mezcla vigorosa y no dejando que alcance una temperatura superior a la de
recoleccion. En muestras coloreadas o turbias puede oscurecerse el cambio de color
en el punto final. El cloro residual puede blanquear el indicador, por lo que debe
eliminarse afiadiendo 1 gota de tiosulfato de sodio 0.1 M previo a la valoracién.

2.4. Descripcion de la metodologia analitica

2.4.1. Coleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:

Las muestras pueden colectarse en frascos plasticos o de vidrio borosilicatado, los
gue deben llenarse completamente y taparse herméticamente. No existe método de
preservacion. Deben analizarse sin dilacion y evitando alterar las condiciones



originales como el pH. En caso de requerirse almacenamiento, este debe realizarse a
4°C por un tiempo maximo de 24 horas.

2.4.2. Equipos y materiales:

Bureta de vidrio o digital de 25 - 50 mL
Vidrieria de borosilicato de uso corriente, lavada con agua y detergente,
enjuagados con abundante agua potable y con agua destilada.

2.4.3. Reactivos:
Todos los reactivos son de grado analitico, excepto se indique alguna especificacion.

Agua libre de didxido de carbono (LDC): prepare todas las soluciones patrones y
las diluciones con esta agua, que se obtiene hirviendo agua destilada durante 15
minutos y enfriando a temperatura ambiente; debe tener pH = 6.

Solucidn Titrisol de hidréxido de sodio 1.0 N: preparar esta solucién de acuerdo a
las indicaciones del fabricante. Esta solucién se debe guardar en frasco plastico y
es estable por seis meses.

Solucion de NaOH 0.02 N: pipetear 2 mL de la solucion Titrisol de hidréxido de
sodio 1.0 N a un matraz aforado de 100 mL y enrasar con agua destilada. Guardar
hasta seis meses en frasco plastico con cierre hermético para protegerlo del CO,
atmosférico.

Solucion de ftalato de potasio 0.02 N: secar algunos gramos de ftalato de potasio
anhidro (KHCgH404), a 120 °C por dos horas, enfriar en desecador, pesar 4.0850 g,
disolver en agua destilada y diluir a 1000 mL en matraz aforado. Guardar en
frasco de vidrio hasta por seis meses.

Solucién hidroalcohdlica indicadora de fenolftaleina al 0.5% (pH 8.3): pesar 0.5 g
de fenolftaleina, disolverlos en 50 mL de alcohol etilico de 95% y diluir a 100 mL
con agua destilada.

Solucidén indicadora de azul de bromofenol al 0.1% (pH 3.7): pesar 0.1 g de azul
de bromofenol, sal sddica y disolverlos en 100 mL de agua destilada.

Solucién de tiosulfato de sodio 0.1 M: disolver 2.5 g Na,5,03.5H,0 y diluir a 100
mL con agua destilada.

2.4.4. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacién de este ensayo.

Titulacién de la solucidn de hidréxido de sodio 0.02 N:
Debe realizarse cada vez que se prepare esta solucidon y también cuando se vaya a
realizar el analisis, si han transcurrido mas de quince dias de la titulacidn previa.

Pipetear 10 mL de solucién de Ftalato de Potasio 0.02 N y 50 mL de agua destilada en
un erlenmeyer de 250 mL. Agregar 50 ml de agua destilada y dos gotas de indicador
de fenolftaleina, titular con solucidon de hidréoxido de sodio 0.02 N hasta coloracién
rosa palida persistente.

Un mL de la solucién de NaOH 0.02 N es equivalente a 1.0 mg de CaCOs.



Calculos: V1 xN1=V2xN2

Donde:
V1 = volumen de hidréxido de sodio
N1 = normalidad del hidroxido de sodio
V2 = volumen de ftalato de sodio
N2 = normalidad del ftalato de sodio

Realizar al menos dos réplicas que resulten coincidentes (diferencia maxima de 0.1
mL en los voliumenes gastados) y considerar el valor promedio.

Determinacion de acidez en muestras de agua:

- Ajustar la temperatura de la muestra a la temperatura ambiente.

- Pipetear 100 mL de muestra en un matraz erlenmeyer de 250 mL manteniendo la
punta de la pipeta cerca del fondo del matraz.

- Para muestras de agua tratada que contengan cloro residual, afiadir una gota de
solucién de tiosulfato de sodio 0.1M.

- Anadir 3-5 gotas de indicador de fenolftaleina.

- Titular con solucion NaOH 0.02N sobre una superficie blanca hasta conseguir un
cambio de color rosado persistente caracteristico del punto equivalente.

- Anotar los mL de solucidn titulante consumidos.

Esto es valido para determinar la acidez a pH 8.3. Si se quiere hacer a pH 3.7, se
procede de igual forma sustituyendo el indicador por azul de bromofenaol.

2.5. Presentacion de resultados
Calculos:

. , AxNx50000
Acidez como mg CaC0, /L = ———
mL muestra

A =mL de hidréxido de sodio gastados en la titulacién
N = normalidad del hidréxido de sodio

Los resultados se emitirdn redondeados a la unidad y especificando el indicador
empleado:
“La acidez a pH = mg CaCoa/L".
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3. Durezas
Determinar por titulometria con EDTA, las durezas total, de calcio y/o de
magnesio, y la concentracidn de calcio y/o magnesio en una muestra de agua.

3.1. Fundamento

En la practica se define la dureza total del agua como la suma de las
concentraciones de iones calcio y magnesio expresado como carbonato de calcio
en mg/L. El método titulométrico se basa en la capacidad que tiene la sal sddica
del acido etilendiaminotetraacético (EDTA) para formar complejos de quelato
solubles al anadirse a soluciones de algunos cationes metalicos. Al determinar la
Dureza Total, el pH de la solucion debe estar alrededor de 10, para lo cual se
adiciona la solucion tampdn de dureza y como indicador el Negro de Eriocromo T,
gue causa una coloracién rojo vino. La adicién de EDTA como titulante acompleja
los iones calcio y magnesio y en el punto final de la titulacion, la solucidon vira a
color azul. Para asegurar un satisfactorio punto final, tiene que existir Mg, el cual
se introduce en el tampdn. Aunque la agudeza del punto final se incrementa con
el pH, éste no puede incrementarse indefinidamente pues precipitaria carbonato
de calcio o hidréxido de magnesio. Para la Dureza de Calcio se utiliza como
alcalinizante el hidréxido de sodio para llevar el pH a un alto nivel con el fin de
precipitar el magnesio y poder determinar el calcio, utilizando Murexida como
indicador, que forma con el EDTA un punto final de color violeta definido. La
Dureza de Magnesio se determina por diferencia entre la Dureza Total y la de
Calcio. El Calcio y el Magnesio se determinan por calculos provenientes de las
Durezas de Calcio y Magnesio, respectivamente.

3.2. Ambito de aplicacion

El método es aplicable a todo tipo de aguas, siempre que no sean altamente
coloreadas, salinas o con altos contenidos de metales. Las aguas residuales o
contaminadas deben someterse previamente a una digestion acida.

3.3. Interferencias
A las concentraciones habitualmente encontradas en nuestras aguas crudas y
tratadas, no interfieren otras sustancias.

3.4. Descripcion de la metodologia analitica

3.4.1. Recoleccion, preservacion y almacenaje de muestras:

Las muestras pueden recolectarse en frascos de plastico o vidrio. Se recomienda
analizar sin dilaciéon aunque pueden preservarse a pH < 2 con acido nitrico o acido
sulfdrico y almacenarse por un tiempo no mayor de seis meses sin necesidad de
refrigeracion. No obstante, puede refrigerarse la muestra si otros analitos asi lo
requieren.

3.4.2. Equipos y materiales:



Bureta
Erlenmeyers de vidrio, preferiblemente de 200-300 mL
Agitador magnético

3.4.3. Reactivos:

Para la preparacion de reactivos, patrones y muestras, se empleara agua
desionizada. Todos los reactivos son de grado analitico, excepto se indique alguna
especificacion.

Solucién EDTA 0.01M: utilizar la Solucién Titrisol Titriplex Ill 0.1 M; pipetear
100 mL de esta solucidn Titrisol a un matraz aforado de 1000 mL y enrasar con
agua. Pueden emplearse otras soluciones comerciales de EDTA.Na 0.01M
valoradas.

Como alternativa: pesar 3.723g de Ila sal sodica del acido
etilendiaminotetraacético dihidratado (EDTA-Na,.2H,0) y 0.4 g de NaOH y
disolverlo con agua enrasando en matraz aforado de 1000 mL.En cualquier
caso, hay que estandarizar con solucion estandar de Ca; un mL de solucién
EDTA 0.0100 M equivale a 1000 pg CaCO3 (6 400.8 pg Ca)/mL. Guardar en
frasco de vidrio borosilicatado o de plastico. Es estable por varias semanas
pero para compensar el posible deterioro gradual, debe estandarizarse
mensualmente. Los resultados se registran en el correspondiente FR 311
“Control de soluciones de titulacion”.

Solucién de Calcio Estandar 0.01 M: pesar 1.0000 g de carbonato de calcio
anhidro (CaCO:s), previamente secado a 120°C por dos horas y colocarlo en un
erlenmeyer de 500 mL. Colocar un embudo en el cuello del frasco y adicionar
poco a poco HCl 1:1 hasta disolver el carbonato de calcio. Afiadir 200 mL de
agua destilada y hervir por algunos minutos (2-4) para expulsar el CO,. Enfriar
y anadir 2 gotas de rojo de metilo. Ajustar el color a naranja afiadiendo gotas
de HCI 1:1 o de NH4;OH 3N. Trasvasar a un matraz aforado de 1000 mL y
enrasar con agua. Un mL de esta solucion contiene 1.00 mg de CaCOs. Guardar
en frasco de vidrio hasta seis meses.

Solucién Tampon para Dureza Total: pesar y disolver 16.9 g de cloruro de
amonio (NH4Cl) en 143 mL de hidréxido de amonio concentrado (NH;OH).
Afiadir 1.25 g de sal de magnesio de EDTA. Enrasar con agua en matraz
aforado de 250 mL.

Solucién de hidréxido de sodio 1 N: pesar 40 g de NaOH en lentejas vy
disolverlos con agua en balén aforado de 1000 mL.

Solucién de 4cido clorhidrico 1:1: tomar 100 mL de HCl concentrado vy
completar a 200 mL con agua en balén aforado.

Indicador Negro de Eriocromo T: pesar 0.5 g de polvo Negro de Eriocromo Ty
mezclarlos intimamente con 100 g de cloruro de sodio finamente pulverizado
y seco. Guardar en una botella oscura, su estabilidad es al menos de un ano.
Indicador de Murexida: pesar 0.2 g de polvo Murexida (purpurato de amonio)
y mezclarlos intimamente con 100 g de NaCl finamente pulverizado y seco.
Conservar por seis meses.



3.4.2. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacion de este ensayo.

Titulacion del EDTA 0.01M:

Dejar que la solucién estandar de Ca alcance la temperatura ambiente y pipetear
10 mL de la misma a un matraz erlenmeyer de 250 mL, agregar 40 mL de agua
desionizada y 1 mL de solucion tampdn (para garantizar pH préximo a 10). Afadir
1 cucharilla de Indicador Negro de Eriocromo T (la solucién tomard color rojo
vino). Titular con solucion EDTA hasta viraje a color azul suave.

Cdlculos:
V (CaCO3) x M (CaCO;) = V (EDTA) x M (EDTA)

Realizar al menos dos réplicas que resulten coincidentes (diferencia maxima de
0.1 mL en los volimenes gastados) y considerar el valor promedio.

El criterio previo de analizar réplicas, también se aplica a las muestras.

Determinacion de dureza total en muestras:

- Dejar que la muestra alcance la temperatura ambiente.

- Pipetear 50 mL de muestra a un erlenmeyer.

- Anadir 1 mL de solucidon tampon y una cucharilla de Indicador Negro de
Eriocromo T (la solucién tomara color rojo vino).

- Titular con solucion EDTA hasta viraje a color azul suave.

Determinacién de dureza de calcio en muestras:

- Dejar que la muestra alcance la temperatura ambiente.

- Pipetear 50 mL de muestra a un erlenmeyer.

- Anadir 1 mL de solucion NaOH 1N vy verificar que el pH sea 12-13. De ser
necesario, afladir otro mL de NaOH; anadir una cucharilla de Indicador de
Murexida (la solucién tomara color rosado).

- Titular inmediatamente con soluciéon EDTA (ya que el indicador es inestable
en medio basico) hasta color violeta definido; anotar el volumen de EDTA
consumido y afadir 1-2 gotas en exceso para verificar que no ocurre cambio
de color adicional.

3.5. Control de calidad:
Rutinariamente se realiza mediante grafico de control, cuya vigencia sera de seis
meses que es el tiempo de conservacion de la muestra.



- Recolectar 2.5 L de agua tratada en frasco de vidrio dmbar, preservar
adecuadamente vy rotular el frasco como “Dureza - Muestra para grafico de
control”.

- Realizar diez analisis, a razén de uno diario, en el menor intervalo de tiempo
posible; registrar los resultados en el cuaderno de trabajo.

- Construir el grafico de control con los resultados previamente obtenidos.

- Realizar una muestra semanal hasta cumplir seis meses de recolectada la
muestra.

- Una vez desechada ésta, comenzar un nuevo grafico repitiendo las etapas 1 a
4.

3.6. Calculos y presentacion de resultados
Calculos:

Dureza total:
A x M x 100000

Dureza total como mg CaCOs/L =
mL de muestra

Dureza de Calcio:
A x M x 100000

Dureza de Ca como mg CaCOs/L =
mL de muestra

Para ambas:
A =mL de EDTA gastados en la titulacién
M = molaridad del EDTA
Para 50 mL de muestra, volumen habitualmente utilizado, se simplifica a:
Dureza (total o de Ca) como mg CaCOs/L=A x M x 2000
En caso de utilizar diluciones:

Dureza (total o de Ca) como mg CaCOs/L=A x M x 2000 x Fd

Siendo Fd: factor de dilucidn



Dureza de Magnesio:

Dureza de Magnesio = Dureza Total - Dureza de Calcio

Calcio:
mg Ca/L = Durezade Calcio /2.5 &

mg Ca/L=[ Ax40.08 x M x 1000 ] / mL de muestra

Magnesio:
mg Mg/L = Dureza de Magnesio / 4.12 &

mg Mg/L = Dureza de Magnesio x 0.243

Todos los resultados se expresan en mg/L y redondeados a la unidad.
Para las durezas se expresan en mg CaCOs/L.

Cuando el resultado sea < 5 mg/L, consultar el limite de deteccion vigente o
calcularlo en el momento del ensayo.

Bibliografia
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4. Cloruros
Se busca determinar la concentracién de iones cloruros de una muestra de agua.

4.1. Fundamento

El ion cloruro es uno de los principales aniones de las aguas, incluidas las aguas
negras. En concentraciones altas, el cloruro puede impartir al agua un sabor
salino. Existen varios métodos para su determinacién y de ellos, el
argentométrico es aconsejado para aguas relativamente claras con
concentraciones de ClI" de 5 mg/L o mayores y donde 0.15 a 10 mg del anion estén
presentes en la porcion valorada. En una solucion neutra o ligeramente alcalina, el
cromato de potasio puede indicar el punto final de la valoracion de cloruros con
nitrato de plata. Se produce la precipitacion cuantitativa de cloruro de plata y
posteriormente, la de cromato de plata de color rojo ladrillo.

4.2. Ambito de aplicacién
El método es aplicable a todo tipo de aguas.

4.3. Interferencias

A las concentraciones normalmente encontradas en agua potable, no interfieren
otras sustancias. Bromuros, yoduros y cianuros ocasionan una interferencia
positiva al valorarse como equivalentes a cloruros. Ortofosfato en
concentraciones superiores a 25 mg/L precipita fosfato de plata y el hierro por
encima de 10 mg/L enmascara el punto final.

4.4. Descripcion de la metodologia analitica

4.4.1. Coleccion, preservacion y almacenaje de muestras:

- Las muestras pueden colectarse en frascos de plastico o vidrio. Se recomienda
analizar sin dilacién aunque pueden almacenarse durante 28 dias sin
necesidad de preservante ni refrigeracion. No obstante, puede refrigerarse la
muestra si otros analitos asi lo requieren.

4.4.2. Equipos y materiales:

- Bureta

- Erlenmeyers de vidrio, preferiblemente de 200-300 mL
- Agitador magnético

4.4.3. Reactivos:

Para la preparacion de reactivos, patrones y muestras, se empleara agua
desionizada. Todos los reactivos son de grado analitico, excepto se indique alguna
especificacion.



- Solucion Titrisol de nitrato de plata 0.1 N: preparar esta solucién de acuerdo a
las indicaciones del fabricante. Esta solucion se debe guardar en frasco ambar
de vidrio por un maximo de un afio.

- Solucion titulante de nitrato de plata 0.01 N: pipetear 100 mL de solucion
Titrisol de nitrato de plata 0.1 N a un matraz aforado de 1000 mL y enrasar con
agua. Esta solucidén se debe guardar en frasco ambar y es estable por seis
meses. Como alternativa pudiera pesarse 1.699 g de nitrato de plata (AgNOs),
disolverlo y enrasar con agua en un matraz aforado de 1000 mL. Es
aconsejable preparar volimenes tales que se consuman en no mas de 15 dias
con el fin de evitar la alteracion de la concentracién. Guardar en frasco
ambar.En cualquiera de los dos casos se debe titular con solucién de cloruro
de sodio.

- Solucion indicadora de cromato de potasio: pesar 5.0 g de K,CrO4 y disolver en
50 mL de agua. Anadir AgNOs entre 1 6 2 % hasta obtener un precipitado rojo
permanente. Dejar reposar al menos 24 horas, filtrar y llevar a 100 mL con
agua destilada.

- Solucion estandar de cloruro de sodio 0.01 N: secar algunos gramos de NaCl a
140 °C por dos horas, enfriar en desecador, pesar 584.39 mg, disolver en agua
y diluir a 1000 mL en matraz aforado. Un mL de esta solucién es equivalente a
355 pg de cloruro. Puede almacenarse a temperatura ambiente en frasco
ambar durante seis meses.

4.4.4. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacién de este ensayo.

Titulacion del nitrato de plata:

Debe realizarse cada vez que se prepare esta solucidon y después quincenalmente
mientras no se agote. Pipetear 10 mL de solucion de NaCl 0.01 N a un matraz
erlenmeyer de 250 mL y agregar 50 mL de agua desionizada. Determinar el pH de
la muestra y si éste no se encuentra en el intervalo 7-10, ajustar al mismo por
adicion de gotas de NaOH 0.02 N 6 H,SO4; 0.02 N. Anadir 1 mL de solucién
indicadora de K,CrO,.

Titular con la solucién de AgNOs hasta punto final de color amarillo rojizo.
Calculos: V1 xN1=V2xN2

V1 = volumen de nitrato de plata

N1 = normalidad de solucidn de nitrato de plata

V2 = volumen de cloruro de sodio

N2 = normalidad de solucidon de cloruro de sodio

Realizar al menos dos réplicas que resulten coincidentes (diferencia maxima de
0.1 mL en los volumenes gastados) y considerar el valor promedio.



El criterio previo de analizar réplicas, también se aplica a las muestras.

Determinacion de cloruros en muestras:

- Con el fin de conocer aproximadamente el rango de concentracion de los
cloruros, medir previamente la conductividad. En funcién de ésta, de ser
necesario, realizar al menos una dilucién y aceptar los resultados si el
coeficiente de variacién no supera el 5%.

- En un erlenmeyer, pipetear 50 mL de muestra o una alicuota adecuada y
diluida a 50 mL.

- Determinar el pH de la muestra y si éste no se encuentra en el intervalo 7-10,
ajustar al mismo por adicion de gotas de NaOH 0.02 N o H,SO,4 0.02 N.

- Afadir 1 mL de solucion indicadora de K,CrO,, la cual dard a la muestra un
color amarillo brillante.

- Valorar con la solucidén titulante de nitrato de plata 0.01 N, manteniendo la
muestra en agitacidon permanente hasta que el color vire a amarillo rojizo.
Anotar los mL de solucidn titulante consumidos. Continuar la valoracién hasta
color rojo ladrillo para confirmar el punto final.

- Hacer un blanco de reactivos en las mismas condiciones, tomando como
muestra agua desionizada; usualmente éste gastara entre 0.2 y 0.4 mL.

4.5, Calculos y presentacion de resultados

Calculos:
mgCl'/L=[(A-B)xNx35.45x 1000 ] / mL de muestra

A = mL de nitrato de plata gastados en la muestra
B = mL de nitrato de plata gastados en el blanco
N = normalidad del nitrato de plata

El resultado se emitird con una cifra decimal. Cuando en una muestra, el volumen
de valorante gastado no duplique el del blanco, consulte el limite de deteccion
vigente o calculelo mediante andlisis por triplicado del blanco.
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ANALISIS GRAVIMETRICOS

1. Sélidos totales
Determinar el contenido de sdlidos totales en una muestra de agua.

1.1. Fundamento

La determinacion de los sdlidos totales permite estimar los contenidos de
materias disueltas y suspendidas presentes en un agua, pero el resultado esta
condicionado por la temperatura y la duracién de la desecacién. Su determinacién
se basa en una medicidén cuantitativa del incremento de peso que experimenta
una cdpsula previamente tarada tras la evaporaciéon de una muestra y secado a
peso constante a 103-105°C.

1.2. Ambito de aplicacion
El método es aplicable a todo tipo de aguas.

1.3. Interferencias

- El agua fuertemente mineralizada con concentracidén significativa de ca”,
Mg, CI" y/o SO.%, puede ser higroscépica y requerir secado prolongado,
desecacion adecuada y pesado rapido.

- Los resultados de muestras ricas en grasas y aceites flotantes pueden ser
cuestionables debido a la dificultad de secarlas a peso constante en un tiempo
prudencial.

- Un residuo excesivo en la cdpsula puede formar una corteza hidrofila, por lo
gue debe limitarse el tamafio de la muestra para tratar de obtener un residuo
no mayor de 200 mg.

- La temperatura a la cual el residuo se seca, tiene un efecto muy importante
sobre los resultados, ya que pueden ocurrir pérdidas de la materia organica.

1.4. Descripcion de la metodologia analitica

1.4.1. Recoleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:

Las muestras deben recolectarse en frascos plasticos o de vidrio y refrigerarse
inmediatamente. Realizar el andlisis lo antes posible, y en caso de requerirse
almacenamiento, hacerlo a temperatura < 6°C por un tiempo maximo de 7 dias.

1.4.2. Equipos y materiales:

- capsulas de evaporaciéon adecuadas al volumen de la muestra

- estufa

- desecador con silica azul como indicador colorimétrico de humedad
- balanza analitica



- agitador magnético
- placa calefactora
- probetas de diferentes volimenes

1.4.3. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacion de este ensayo.

Preparacion de la cdpsula de evaporacién:
- Encender la estufa a 103-105°C.
- Introducir una cdpsula limpia durante una hora.
- Llevar la cdpsula al desecador hasta que se vaya a emplear.
- Pesarla inmediatamente antes de usar y registrar el dato (Peso A).

Determinacion de sélidos totales:

- Esperar que la muestra se encuentre a temperatura ambiente.

- Seleccionar el volumen de muestra de acuerdo al aspecto de la misma;
habitualmente éste estara entre 25 y 100 mL.

- Mezclar bien la muestra y depositar el volumen seleccionado en la cédpsula
de evaporacién previamente tarada.

- Colocar la capsula en una placa calefactora y evaporar la muestra hasta
casi sequedad pero evitando ebullicién y salpicaduras.

- Llevar la muestra evaporada a la estufa a 103-105°C por 1 hora. A criterio
del analista, el secado puede extenderse hasta el dia siguiente, cuando el
tipo de muestra, haga suponer alto contenido de sales y se considere
ausencia de compuestos organicos que puedan perderse con un
calentamiento prolongado.

- Enfriar la capsula en el desecador.

- Pesar rapidamente para evitar cambios en el peso por exposicion al aire
y/o degradacién del residuo y registrar los datos.

- Repetir el calentamiento sdlo por 1 hora, hasta que la diferencia con la
pesada previa sea < 4% 6 < 0.5 mg (seleccionar el valor que resulte menor),
con lo cual se considera se obtuvo peso constante.

- El peso finalmente obtenido sera Peso B.

1.5. Calculos y presentacion de resultados

mg solidos totales/L = (B - A) x 1000 / volumen de muestra (en mL)
Donde:
A: peso de la capsula de evaporacion vacia (en mg)
B: peso de la capsula de evaporacion + residuo seco (en mg)

Para el peso B, se empleard el promedio de los dos valores que cumplan el
requisito de peso constante antes enunciado. Resultados inferiores a 10 mg/L se
reportaran con una cifra decimal, los restantes se redondearan a la unidad. Para



aquellas muestras que excepcionalmente presenten resultados inferiores a 5
mg/L, informe “< 5 mg/L".

1.6. Control de calidad del método
Se realizara con base a los criterios de precision y exactitud.

Precision: realizar una muestra por duplicado por cada lote de diez o menos
muestras. Se considerara satisfactoria siempre que no exceda 10 % expresada
como coeficiente de variacion.

Exactitud: analizar una muestra de control sintética. Se considerara satisfactoria
siempre que el error no exceda 10 %.
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2. Solidos suspendidos totales
Determinar el contenido de sélidos suspendidos totales presentes en una muestra
de agua.

2.1. Fundamento

La determinacién de los sélidos suspendidos totales (SST) se basa en el
incremento de peso que experimenta un filtro de fibra de vidrio (previamente
tarado) tras la filtracién al vacio, de una muestra que posteriormente es secada a
peso constante a 103-105°C. El aumento de peso del filtro representa los sélidos
totales en suspension.

La diferencia entre los sdlidos totales y los disueltos totales, puede emplearse
como estimacion de los sélidos suspendidos totales.

2.2. Ambito de aplicacion
El método es aplicable a todo tipo de aguas.

2.3. Interferencias

- La temperatura a la cual el residuo se seca, tiene un efecto importante
sobre los resultados, ya que estos pueden resultar menores (por pérdidas
en el peso de la materia orgdnica, desprendimiento de gases por
descomposicién quimica o por la oxidacién del residuo) o mayores por la
oclusion del agua.

- Eliminar de las muestras las particulas gruesas flotantes o los aglomerados
sumergidos de materiales no homogéneos.

- Un residuo excesivo sobre el filtro puede formar una costra hidroéfila, por lo
que debe limitarse el tamafo de la muestra para tratar de obtener un
residuo no mayor de 200 mg.

- Los resultados de muestras ricas en grasas y aceites flotantes pueden ser
cuestionables debido a la dificultad de secarlas a peso constante en un
tiempo prudencial.

- El tipo de soporte del filtro, el tamafio del poro, la porosidad, el area y el
espesor del filtro, asi como la naturaleza fisica y el tamafo de las particulas
y la cantidad de material depositado en el filtro, son los factores
principales que afectan a la separacién de los sélidos suspendidos de los
disueltos.

- Los tiempos de filtracion prolongados, consecuencia de la obstruccién del
filtro, pueden originar resultados altos debido a una cantidad excesiva de
solidos capturados en el filtro obturado.

2.4. Descripcion de la metodologia analitica

2.4.1. Recoleccion, preservacion y almacenaje de muestras:



Las muestras deben recolectarse en frascos plasticos o de vidrio y refrigerarse
inmediatamente. Realizar el andlisis lo antes posible, y en caso de requerirse
almacenamiento, hacerlo a temperatura < 6°C por un tiempo maximo de 7 dias.

2.4.2. Equipos y materiales:

- Equipo de filtracion

- Filtros para analisis gravimétrico: AP40 Millipore o equivalente (como GF
1822047 6 934AH Whatman)

- Estufa

- Desecador con silica azul como indicador colorimétrico de humedad

- Balanza analitica

- Agitador magnético

- Probetas de diferentes voliumenes

2.4.3. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacion de este ensayo.
Preparacion del filtro de fibra de vidrio:

Alistar la estufa a una temperatura entre 103-105°C.

Empleando grafito, marcar el filtro de forma inequivoca (ej.: mediante
numeracion consecutiva).

Colocar el filtro (con la cara rugosa hacia arriba), en el equipo de filtracion.
Aplicar vacio y lavar el filtro con 3 porciones sucesivas de 20 mL de agua
destilada.

Mantener la filtraciéon hasta la remocion total de las trazas de agua.
Desechar el filtrado.

Retirar el filtro, colocarlo en un papel de aluminio y secarlo en estufa a
103-105°C durante una hora.

Enfriar en el desecador hasta su empleo, pesar el filtro, y registrar los
datos.

Repetir hasta que la variacion del peso sea < 4% 6 de 0.5 mg (lo que resulte
menor). Anotar el peso del filtro (peso A).

Analisis de la muestra:

Esperar a que la muestra se encuentre a temperatura ambiente.

En funcion del aspecto de la muestra, seleccionar el volumen a filtrar (ver
nota).

Coger el filtro previamente tarado del desecador, llevarlo al equipo de
filtracidn e iniciar la succién.

Agitar la muestra adecuadamente y depositar el volumen seleccionado
sobre el filtro.

Una vez que la muestra haya terminado de filtrar, lavar 3 veces sucesivas
con volumenes de 10 mL de agua destilada dejando secar entre lavados.
Retirar el filtro y llevarlo al papel de aluminio (al mismo donde se guardd
en el desecador) y secarlo en la estufa a 103-105°C durante una hora. A
criterio del analista, el secado puede extenderse (incluida toda la noche),



cuando la apariencia fisica de la muestra denote presencia de grasa o alto
contenido de sales.

- Enfriar en desecador, pesar el filtro y registrar los datos.

- Repetir el ciclo de secado, enfriamiento, desecado y pesado, hasta que la
variacion del peso sea < 4% 6 de 0.5 mg (lo que resulte menor). Anotar los
pesos del filtro (peso B).

2.5. Calculos y presentacion de resultados
mg sélidos suspendidos totales/L = [(B- A) X 1000] / volumen muestra (mL)

Donde:
A: peso del filtro seco antes de la filtracion (en mg)
B: peso del filtro + residuo seco (en mg)

En ambos casos, se empleara el promedio de los dos valores que cumplan el
requisito de peso constante antes enunciado. Los resultados inferiores a 1 mg/L
deben informarse como “< 1 mg/L”. Resultados entre 1-10 mg/L, se informaran
con una cifra decimal; superiores a 10 mg/L, se redondearan a la unidad.

2.6. Control de calidad del método
Se realizara con base a los criterios de precision y exactitud.

Precision: realizar una muestra por duplicado por cada lote de diez o menos
muestras. Se considerara satisfactoria siempre que no exceda 10 % expresada
como coeficiente de variacion.

Exactitud: analizar una muestra de control sintética. Se considerara satisfactoria
siempre que el error no exceda 10 %.
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3. Solidos fijos y volatiles
Determinar el contenido de sdlidos fijos y volatiles en una muestra de agua.

3.1. Fundamento

Los sélidos fijos son el residuo de los sdlidos totales, disueltos o suspendidos,
después de llevar una muestra a sequedad durante un tiempo determinado a
550°C. La pérdida de peso por ignicidn son los sélidos volatiles. No es posible
distinguir totalmente entre la materia organica y la inorgdnica debido a que
algunas sales minerales se descomponen o volatilizan.

3.2. Ambito de aplicacion

El método es aplicable a cualquier tipo de agua, aunque es realmente util para los
procesos de tratamiento de aguas residuales, ya que ofrece una estimacion de la
cantidad de materia organica presente en la fraccion sdlida del agua residual y los
lodos activados.

3.3. Interferencias

Pueden producirse errores negativos en los sdlidos volatiles por pérdida de
materia volatil durante el proceso de secado. La determinacién de bajas
concentraciones de sélidos volatiles en presencia de altos niveles de sdlidos fijos,
puede estar sujeta a errores importantes. En estos casos se recomienda su
cuantificacion por otro método como el de carbono organico total.

3.4. Descripcion de la metodologia analitica

3.4.1. Recoleccion, preservacidon y almacenaje de muestras:

Las muestras deben recolectarse en frascos plasticos o de vidrio y refrigerarse
inmediatamente. Realizar el andlisis lo antes posible, y en caso de requerirse
almacenamiento, hacerlo a temperatura < 6°C por un tiempo maximo de 7 dias.

3.4.2. Equipos y materiales:

- los utilizados en las determinaciones de soélidos totales, suspendidos y
disueltos

- Mufla

3.4.3. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacion de este ensayo.

- Seleccion de la metodologia: definir la fraccion (totales, disueltos o
suspendidos) sobre la cual quieren determinarse los sdlidos volatiles.

- Proceder segun la IE correspondiente para la preparacién del filtro o la
capsula de evaporacién, pero cambiando el calentamiento a 103 6 180°C,
por incineracion en mufla a 550°C durante una hora. Guardar la capsula o el
filtro en desecador y pesar inmediatamente antes de utilizarlo (peso A).



- Determinar la fraccion deseada segun la IE correspondiente. Registrar el
peso de la capsula o el filtro mas el residuo, una vez secado a 103 6 180°C
(peso B).

- Incinerar el residuo obtenido a 550°C durante 15 minutos.

- Dejar la capsula o el filtro, segun sea el caso, al aire hasta que disminuya
algo su temperatura y luego depositarlo dentro del desecador hasta que
alcance la temperatura ambiente.

- Pesar el filtro o la cdpsula y registrar los datos.

- Repetir las etapas hasta que la diferencia con la pesada previa sea < 4% 6 <
0.5 mg (seleccionar el valor que resulte menor). Anotar el peso del filtro o la
capsula (peso C).

3.5. Calculos y presentacion de resultados
mg soélidos volatiles/L=[ (B - C) X 1000] / volumen muestra (mL)
mg solidos fijos/L = [ (C - A) X 1000] / volumen muestra (mL)

Donde:
A: Peso del filtro o la capsula vacia (en mg)
B: Peso del filtro o la capsula + residuo seco, antes de ignicion (en mg)
C: Peso del filtro o la capsula + residuo seco, después de ignicion (en g)

Resultados inferiores a 10 mg/L se reportaran con una cifra decimal, los restantes
se redondearan a la unidad. Los resultados inferiores a 1 mg/L deben informarse
como “< 1 mg/L”.

3.6 Control de calidad del método
Realizar una muestra por duplicado por cada lote de diez o menos muestras. La
precision (expresada como coeficiente de variacidn), no debe exceder 5%.
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4. Sdélidos sedimentables
Determinar el contenido de sdélidos sedimentables en una muestra de agua.

4.1. Fundamento
Sélidos sedimentables es la cantidad de material que sedimenta de una muestra
en un periodo de tiempo. Pueden ser determinados y expresados en funcién de
un volumen (mL/L) o de una masa (mg/L), mediante volumetria y gravimetria
respectivamente.

4.2. Ambito de aplicacién
El método es aplicable a todo tipo de aguas.

4.3. Interferencias
Las derivadas de la descomposicion microbiolégica de los sdlidos por una
incorrecta refrigeracion de las muestras.

4.4, Descripcion de la metodologia analitica

4.4.1. Recoleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:

Debe recolectarse un volumen minimo de un litro de forma separada, en frascos
plasticos o de vidrio, evitando la adhesidn de la materia en suspension a las
paredes del recipiente. Refrigerar inmediatamente. Realizar el andlisis lo antes
posible, preferiblemente al recibirse la muestra. En caso de requerirse
almacenamiento, hacerlo a temperatura < 6°C por un tiempo maximo de 48
horas.

4.4.2. Equipos y materiales:
- cono Imhoff y base para colocarlo
- varilla agitadora

4.4.3. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacion de este ensayo.

- Ensu propio frasco, dejar que la muestra alcance la temperatura ambiente
del laboratorio.

- Mezclar bien la muestra por agitacion.

- Llenar el cono Imhoff, evitando verter la muestra por las paredes del cono,
hasta la marca de 1 L. En casos excepcionales donde el volumen de
muestra disponible sea menor a 1 litro, se vertera toda la muestra y
anotard el volumen (esto ultimo para realizar los calculos).

- Dejar sedimentar por 45 minutos.

- Remover suavemente las paredes del cono con una varilla agitadora.

- Dejar sedimentar 15 minutos mas.

- Anotar el volumen de sélidos sedimentables como mL/L, acorde a:



Intervalo de volumen Division de la escala Criterio para reportar

(mL) (mL) resultados

0-2 0.1 0.1

2-6 0.5 0.3*
6-10 0.5 0.5
10-20 1 0.5*
20-40 1 1

* Siempre que el nivel de sélidos se encuentre mas proximo a la distancia media
entre dos divisiones de escala, este valor se sumara al correspondiente a la
division menor. Si el nivel se halla mas préximo a una de las divisiones de escala,
se considerara el valor de ésta.

A partir de 40 mL se sigue el criterio previo en funcidn de la division de escala del
cono utilizado.

Notas:
- De existir materiales flotables, no deben considerarse como
sedimentables.
- Usualmente no se requieren réplicas.

4.5, Calculos y presentacion de resultados

Reportar el volumen de sélidos sedimentables como mL/L.hora. Los resultados
inferiores a 0.1 mL/L deben informarse como < 0.1 mL/L. Cuando se analicen
volumenes < 1 L, sera necesario realizar la correcciéon de volumen, dividiendo el
valor anotado entre el volumen en L. Resultados inferiores a 20 mL/L se
expresaran con una cifra decimal. A partir de dicho valor, se expresaran
redondeados a la unidad.
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5. Sdlidos disueltos totales
Determinar el contenido de sélidos suspendidos totales presentes en una muestra
de agua.

5.1. Fundamento

Los sélidos disueltos totales, son las sustancias que permanecen después de filtrar
y evaporar a sequedad una muestra bajo condiciones especificas. En los sélidos
disueltos totales (SDT), se determina el incremento de peso que experimenta una
capsula tarada, tras la evaporaciéon en ella de una alicuota de la muestra
previamente filtrada y que posteriormente es secada a peso constante a 180°C,
temperatura a la cual el agua de cristalizacién estd practicamente ausente. El
contenido de sdlidos disueltos puede estimarse por diferencia entre los sdlidos
totales y los solidos suspendidos totales.

5.2. Ambito de aplicacion
El método es aplicable a todo tipo de aguas.

5.3. Interferencias

- La temperatura a la cual el residuo se seca, tiene un efecto importante
sobre los resultados, ya que pueden ocurrir pérdidas en el peso de la
materia organica presente durante la etapa de secado y/o
desprendimiento de gases por descomposicion quimica y/o por la
oxidacién del residuo, asi como por la oclusion del agua.

- El tipo de filtro, el tamafio del poro, el grosor del filtro, el tamafio de la
particula y la cantidad de material depositado en el filtro, son los
principales factores que afectan la separacion de los sélidos suspendidos y
los disueltos.

- Las aguas excesivamente mineralizadas con un contenido considerable de
calcio, magnesio, cloruros y/o sulfatos, pueden ser higroscdpicas y exigir
un secado prolongado, un grado de desecacion adecuado y un pesado
rapido. Puesto que un residuo excesivo en la capsula puede formar una
costra hidréfila, debe limitarse el tamafio de la muestra para tratar de
obtener un residuo no mayor de 200 mg.

5.4. Descripcion de la metodologia analitica
5.4.1. Recoleccion, preservacion y almacenaje de muestras:
Las muestras deben recolectarse en frascos plasticos o de vidrio y refrigerarse

inmediatamente. Realizar el analisis lo antes posible, y en caso de requerirse
almacenamiento, hacerlo a temperatura < 6°C por un tiempo maximo de 7 dias.

5.4.2. Equipos y materiales:



- Cdpsulas de evaporacién adecuadas al volumen de la muestra

- Mufla

- Equipo de filtracion

- Filtros para andlisis gravimetrico: ap40 millipore o equivalente (como gf
1822047 6 934ah whatman)

- Desecador con silica azul como indicador colorimétrico de humedad

- Balanza analitica

- Agitador magnético

- Placa calefactora

- Probetas de diferentes volumenes

5.4.3. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacién de este ensayo.
Preparacion del filtro y la capsula de porcelana:

Encender la mufla a 180 * 2°C.

Colocar el filtro (con la cara rugosa hacia arriba), en el equipo de filtracion.
Aplicar vacio y lavar con 3 porciones sucesivas de 20 mL de agua destilada
Continuar la succion hasta remocion total de las trazas de agua. Desechar
el filtrado.

Retirar el filtro, depositarlo en la capsula de evaporacidn que se va a tarar
y llevarlos a la mufla por 1 hora a 180 + 2°C.

Después de la hora, sacar la capsula con el filtro y colocarla en el
desecador.

Con las pinzas, retirar el filtro y colocarlo sobre papel aluminio en el mismo
desecador donde se dejara en reposo junto con la capsula hasta el
momento de usarlos.

Pesar la capsula inmediatamente antes de usar y registrar el dato (Peso A).

Andlisis de la muestra:

Esperar a que la muestra se encuentre a temperatura ambiente.

Ensamblar el equipo de filtracion utilizando un filtro previamente
acondicionado.

En funcion del aspecto de la muestra, seleccionar el volumen a filtrar.
Mezclar bien la muestra vy filtrarla.

Lavar con tres alicuotas de 10 mL de agua destilada.

Continuar la succion durante 3 minutos adicionales.

Transferir el filtrado, con los lavados incluidos, a la capsula de evaporacién
previamente tarada.

Llevar casi hasta sequedad en placa calefactora evitando la ebullicién.
Introducir la cdpsula en la mufla previamente acondicionada a 180 £ 2°Cy
dejarla durante una hora.

Enfriar en desecador; pesar sin dilacién la capsula y registrar el dato (Peso
B).



- Repetir hasta que la variacidn del peso sea < 4% 6 de 0.5 mg (lo que resulte
menor).

5.5. Calculos y presentacidn de resultados

mg solidos disueltos totales/L = [(B - A) X 1000] / volumen muestra (mL)
Donde:
A: peso de la cdpsula de evaporacion vacia (en mg)
B: peso de la capsula de evaporacién + residuo seco (en mg); se empleara el
promedio de los dos valores que cumplan el requisito de peso constante antes
enunciado. Resultados inferiores a 10 mg/L se reportaran con una cifra decimal,
los restantes se redondearan a la unidad. Para aquellas muestras que
excepcionalmente presenten resultados inferiores a 5 mg/L, informe “< 5 mg/L”.

5.6. Control de calidad del método
Se realizara con base a los criterios de precision y exactitud.

Precision: realizar una muestra por duplicado por cada lote de diez o menos
muestras. Se considerara satisfactoria siempre que no exceda 10 % expresada
como coeficiente de variacion.

Exactitud: analizar una muestra de control sintética. Se considerard satisfactoria
siempre que el error no exceda 10 %.
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6. Sustancias flotantes

El objetivo es determinar cualitativamente la presencia de sustancias flotantes
en una muestra de agua o en el sitio de recoleccion de ésta. Esto incluye verificar
el cumplimiento de las normativas vigentes en el pais para distintos usos del
agua, donde se establece que las sustancias flotantes deben estar ausentes pero
no se plantea su cuantificacion.

6.1. Fundamento

La expresidn sustancias flotantes se refiere a aquellos materiales que se sostienen
en la superficie del agua y que influyen en su apariencia. Es un criterio de
evaluacion de las aguas en el posible efecto de disposicion de sustancias o
materiales flotantes en su superficie. Existen varios tipos de sustancias flotantes
en las aguas como son los restos de materias vegetales sdlidas; las grasas que
forman grumos o bolas de grasas en forma emulsionada con el agua; las capas
finisimas, pero apreciables a simple vista por el ojo humano, de liquidos o capas
de aceites. Estos materiales flotantes pueden contener bacterias patégenas o
virus asociados con particulas individuales y pueden concentrar sustancias tdxicas
como metales e hidrocarburos clorados. En aguas tratadas es poco probable
obtener este tipo de sustancias, no asi en las aguas residuales tanto domésticas
como industriales. El método aqui descrito, al ser cualitativo, se basa en la
observacion visual.

6.2. Ambito de aplicacion
El método es aplicable a practicamente todos los tipos de aguas: crudas, de
proceso, tratadas, residuales y naturales, incluyendo la de mar.

6.3. Interferencias
Para la realizacién de este analisis no existen interferencias.

6.4. Descripcion de la metodologia analitica

6.4.1. Recoleccion, preservacion y almacenaje de muestras:

Este parametro debe ser analizado visualmente en el sitio de muestreo. Si la
muestra es recolectada para realizar otros analisis, se hara siguiendo las
especificaciones para los mismos y una vez en el laboratorio, se examinard
visualmente.

6.4.2. Procedimiento
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacién de este ensayo.

- Analizar visualmente la muestra en el sitio de muestreo previo a su
recoleccion y registrar los resultados. En caso de aguas con sustancias
flotantes, cuya magnitud no permite que entren en la botella de recoleccion



de las muestras, se anotard la presencia de dichas sustancias en la hoja de
campo o el cuaderno de trabajo.

- Aquellas muestras excepcionalmente no observadas en el sitio de muestreo,
una vez en el laboratorio, se observaran directamente en el frasco y se anotara
el resultado correspondiente.

6.5. Presentacidn de resultados
Los resultados, netamente cualitativos, se expresan como presencia o ausencia
de sustancias flotantes. Puede, e incluso resulta conveniente en determinados
casos con el fin de lograr una mejor caracterizacion de la muestra, anadirse una
breve descripcion del tipo de sustancias flotantes. Por ejemplo: pelicula fina de
aceite, restos de plantas, material plastico.

Bibliografia
- APHA-AWWA-WEF (2005) Standard Methods for the Examination of Water
and Wastewater. 20th Edition. New York, 2-51, método 2530 A.



ANALISIS COLORIMETRICOS

1. Aluminio
Se busca determinar la concentracion de aluminio disuelto en una muestra de
agua.

1.1. Fundamento

El aluminio es un elemento muy abundante en la corteza terrestre y se encuentra
en minerales, rocas y arcillas. Esta amplia distribucién explica su presencia en
practicamente todas las aguas naturales, bajo la forma de sales solubles,
coloidales o insolubles. El sulfato de aluminio y potasio (alumbre) se usa en los
procesos de floculacién en los sistemas de tratamiento de aguas por lo que el
aluminio se puede encontrar en las aguas tratadas como un residuo. Su ocurrencia
en aguas es controlada por el pH: AP predomina a pH < 4 mientras que en medio
basico, la forma disuelta predominante es AI(OH),. Para su cuantificacién, los
métodos de espectroscopia atdmica, son preferidos por presentar menos
interferencias aunque el método colorimétrico con Eriocromocianina R es muy
utilizado por su simplicidad, en especial, la instrumentacién. Las soluciones
diluidas de aluminio tamponadas a pH 6 producen con eriocromocianina R, un
complejo de color rojo a rosado que presenta un maximo de absorcidon a 535 nm.
La intensidad del color depende de la concentracidon de aluminio, el pH, el tiempo
de reaccion, la temperatura y la concentracion de otros iones en la muestra.

1.2. Ambito de aplicacion

El método es aplicable a aguas crudas naturales con bajo color y turbiedad, aguas
de proceso, aguas residuales incoloras y aguas tratadas. No obstante, esta dirigido
fundamentalmente a verificar el cumplimiento de la legislacion vigente para aguas
potables.

1.3. Interferencias

En la medicidon de la absorcion del complejo formado, pueden interferir color y
turbiedad. Esta ultima puede disminuirse con filtracién. Para muestras con color,
es necesario analizar un blanco de muestra leyendo la absorcion de ésta a 535 nm
sin adicionar los reactivos para el desarrollo del color. Posteriormente habria que
realizar la correccion y el calculo de la concentracién a partir de la curva de
calibracion. Las interferencias de Fe y Mn son evitadas con la adicidon de acido
ascorbico. Fluoruros, polifosfatos y sulfatos pueden interferir negativamente
cuando se hallan a niveles no habituales en nuestras aguas.

1.4. Descripcion de la metodologia analitica



1.4.1. Recoleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:

Las muestras pueden colectarse en frascos de plastico o vidrio, limpios con acido
nitrico. Se recomienda analizar sin dilacién y evitando alterar condiciones
originales que como el pH, pudieran cambiar la proporcién de aluminio disuelto.
Las muestras con turbiedad alta deben ser filtradas por membrana de 0.45 pm
antes de analizarse, con el fin de eliminar la materia suspendida vy, por tanto, el
aluminio asociado a ella y que pudiera disolverse al acidificar la muestra. En las
aguas potables, este paso no es necesario. Pueden almacenarse a temperatura
ambiente hasta seis meses, previa filtracidn y acidificacion con HNO3z a pH < 2.

1.4.2. Equipos y materiales:
- Espectrofotdmetro para trabajar a 535 nm con cubetas de vidrio de 5 cm
de paso 6ptico.
- Vidrieria (vasos de precipitado y matraces aforados).

1.4.3. Reactivos:

Para la preparacion de reactivos, patrones y muestras, se empleara agua

desionizada. Todos los reactivos son de grado analitico, excepto se indique alguna

especificacion.

- Solucidn Madre de Aluminio: utilizar solucidn estandar comercial de aluminio
de 1 mg/mL mientras esté vigente. Como alternativa puede prepararse a partir
de sulfato de aluminio y potasio (alumbre de potasio), AIK(SO4),.12H,0.

- Solucién Patrén de Aluminio: diluir 1.0 mL de la Solucién madre de Aluminio a
200 mL con agua en baldn volumétrico. Afiadir 3-5 mL de HNOs para garantizar
pH < 2 y enrasar. Un mL de esta solucion equivale a 0.005 mg de Al. Es estable
hasta por seis meses.

- Acido Sulfdrico 0.02 N: emplear solucién comercial o diluir 20 mL de H,SOs 1 N
a 1000 mL con agua.

- Acido Ascérbico 0.1%: disolver 0.1 g de acido ascdrbico con agua a 100 mL en
baldn volumétrico. Este reactivo se debe preparar en el momento de su uso.

- Reactivo tampon de Acetato de Sodio: disolver 136 g de acetato de sodio
(NaC,H30,.3H,0) en aproximadamente 950 mL de agua. Agregar acido acético
glacial gota a gota con agitacién y verificando el pH con pHmetro. Cuando éste
sea aproximadamente 6, enrasar con agua a 1000 mL.

- Solucidn de Tincién de Reserva: disolver 300 mg de eriocromocianina R en 50
mL de agua. De ser necesario, ajustar el pH a 2.9 con acido acético 1:1. Llevar a
100 mL con agua. Puede almacenarse por un afio.

- Solucién de Tincién de Trabajo: diluir 10 mL de la solucién de tincion de
reserva a 100 mL con agua. Es estable durante 6 meses.

1.4.4. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacion de este ensayo.

A. Preparacion de la curva de calibracion:



- Pipetear volumenes crecientes de la Solucién Patron de Aluminio y completar
a volumen con agua en matraces aforados de 50 mL para obtener al menos
cinco concentraciones comprendidas en el rango 0.00- 0.12 mg/L.

- Transferir los estandares anteriores a vasos de precipitado de 100-200 mL.
Afadir los siguientes reactivos mezclando bien después de cada adicion: 1 mL
de acido sulfurico 0.02 N; 1 mL de acido ascoérbico 0.1%; 10 mL de reactivo
tampdn y 5 mL de solucién tincién de trabajo. Dejar reposar 5 a 10 minutos
para desarrollar color. Deben tener un pH préximo a 6.

- Leer en espectrofotémetro a 535 nm en celdas de 5 cm. El color se empieza a
desvanecer después de 15 minutos.

- Enfuncidn del espectrofotdmetro utilizado, crear la curva de calibracion.

B. Verificacion de la curva de calibracion:

Cada vez que se analicen muestras, no es necesario construir una nueva curva de
calibracion, sino verificar la validez de la existente para lo cual debe prepararse al
menos un estandar y leerlo como si fuera muestra. Si el resultado es coincidente
10 %, se considera que la curva es vdlida y se procede a preparar y leer las
muestras. En caso negativo, repetir el/los estandar(es). Si el problema persiste,
verificar los reactivos, en particular, la solucién madre de Al y si es necesario,
prepararlos y construir una nueva curva de calibracion.

C. Determinacion de aluminio en muestras:

- Transferir 50 mL de muestra (previamente filtrada si la muestra lo amerita), a
un vaso de precipitados de 100-200 mL. Adicionar, mezclando después de
cada adicion, los mismos reactivos que a los patrones: 1 mL de acido sulfurico
0.02 N, 1 mL de acido ascérbico, 10 mL de reactivo tampdn y 5 mL de solucion
tincion de trabajo; el pH debe ser aproximadamente 6. Dejar reposar 5 a 10
minutos para desarrollar color y no leer pasados 15 minutos.

- Preparary analizar un blanco de reactivos con agua desionizada.

- Leer en espectrofotometro a 535 nm con celdas de 5 cm de paso 6ptico. Si la
absorbancia de la muestra resultase mayor que la del mayor patrén, es
necesario repetir el proceso mediante la lectura de diluciones de la muestra.
Para esto, debe realizarse como minimo dos diluciones, se calculara el
coeficiente de variacion y si éste no supera 10 %, se informard el valor
promedio; en estos casos, es necesario multiplicar previamente por el factor
de dilucién.

1.5. Presentacion de resultados

En funcién del espectrofotometro utilizado, el resultado se obtendrd
directamente en la curva de calibracién del equipo. Se expresara con tres cifras
decimales. Se debe consultar los datos de la curva vigente para informar aquellos
resultados que resulten menores al limite de deteccién.
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2. Nitrato
Determinar el contenido de nitrato en muestras de agua.

2.1. Fundamento

Los nitratos son medidos por ultravioleta a una longitud de onda de 220 nm,
pero a esta misma longitud de onda, la materia organica presente en las
muestras, también puede absorber, por lo que se mide a una longitud de onda
de 275 nm para corregir el valor de nitrato. Sin embargo, esta correccidén es
empirica, dado que las concentraciones de materia organica pueden variar de un
agua a otra.

2.2. Ambito de aplicacion

El método es aplicable a aguas de bajo contenido de materia organica,
especialmente agua potable y naturales no contaminadas. Esta dirigido
fundamentalmente a verificar el cumplimiento de la legislacion vigente para agua
para consumo humano (Decreto 1575 y Resolucidon 2115) o para las aguas
destinadas a consumo humano y doméstico previo tratamiento (articulos 38 y
39, Decreto 1594).

2.3. Interferencias

Materia organica disuelta, surfactantes, nitrito y cromo hexavalente, pueden
interferir al igual que hidréxidos y carbonatos en contenidos superiores a 1000
mg CaCOsz/L. No obstante, las interferencias mas comunes se deben a la
turbiedad y a la materia orgdnica y pueden atenuarse mediante filtracion o
adicién de HCl 1N, respectivamente. Este Ultimo, también previene las
interferencias de hidréxidos y carbonatos.

2.4. Descripcion de la metodologia analitica

2.4.1. Coleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:

Las muestras pueden colectarse en frascos plasticos o de vidrio. No existe
método de preservacion por lo que deben analizarse sin dilacion. En caso de
requerirse almacenamiento, éste debe realizarse por refrigeracion a
aproximadamente 4°C por no mas de 48 horas, excepto las muestras cloradas
gue pueden conservarse por 14 dias.

2.4.2. Equipos y materiales:

- Espectrofotdmetro para trabajar en intervalo ultravioleta (220 y 275 nm), con
cubetas de cuarzo de 1 cm de paso dptico para trabajar en intervalo
ultravioleta.

- Vidrieria: frascos volumétricos, vasos de precipitado y pipetas.

- Membrana de filtro de 0.45 pm.

2.4.3. Reactivos:



Todos los reactivos son de grado analitico, excepto se indique alguna especificacién.

- Acido clorhidrico 1 N.

- Solucidon Madre de Nitrato: pesar 0,7218 g de KNO3 previamente secado en
estufa a 105°C durante 24 h, disolverlos y enrasar con agua en un matraz
aforado de 1000 mL, preservar con adicidon de 2 mL de cloroformo. 1.00 mL =
100 pug N-NO3 6 443 pg NO3. Almacenar en refrigeracion hasta seis meses en
frasco dmbar.

- Solucién Intermedia de Nitrato: diluir 100 mL de la Solucién Madre de Nitrato
y llevarla a 1000 mL con agua, preservar con adicion de 2 mL de cloroformo.
1.00 mL = 10.0 ug N-NO3 6 44.3 pg NO3. Almacenar en refrigeraciéon hasta
seis meses en frasco ambar.

- Agua desionizada o bidestilada

2.4.4. Procedimiento:

Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacién de este ensayo.

Preparacion de la curva de calibracion:

- En frascos volumétricos de 50 ml, pipetear volumenes crecientes de la
solucién intermedia de nitrato y enrasar con agua para obtener al menos seis
concentraciones comprendidas en el intervalo 0- 7 mg/L N-NO3, el cual
equivale a0 a 31 mg NO3/L.

- Trasvasar a vasos de precipitados de 100 mL, anadir 1 mL de HCI 1 N y agitar.

- Transferir a cubetas de paso dptico de 1 cm y leer en el espectrofotometro
las absorbancias a 220y 275 nm.

Verificacion de la curva de calibracion:

Cada vez que se analicen muestras no es necesario construir una nueva curva de

calibracidn, sino verificar la validez de la existente.

- Preparar y analizar un blanco de reactivos con agua para ajustar el cero del
equipo.

- Analizar como si fuera muestra, un patrén de 1 mg/L N-NO3 equivalente a
4.43 mg/L NO3. Si el resultado es coincidente + 10 %, se considera que la
curva es valida y se procede a preparar y leer las muestras. En caso negativo,
verificar los reactivos, y si es necesario, prepararlos nuevamente y construir
una nueva curva de calibracién.

Determinacion de nitratos en muestras:

Si las muestras han sido refrigeradas, dejarlas estabilizar a temperatura ambiente.

- Transferir 50 mL de muestra (previamente filtrada por membrana de 0.45
Mm o sometida a centrifugacidn, en caso de ser necesario por presentar alta
turbiedad), a un vaso de precipitados de 100 mL, adicionarle 1 mL de HCI 1IN
y agitar para mezclar bien.

- Transferir a cubetas de paso Optico de 1 cm y leer en el espectrofotdmetro
las absorbancias a 220y 275 nm.



2.5. Calculos y presentacion de resultados
Para las muestras reste dos veces la absorbancia leida a 275 nm de la leida a 220
nm, la absorbancia obtenida corresponde a la del nitrato en la muestra. Asi:

Absorbancia Corregida (A;)= Absorbancia a 220 nm — 2 Absorbancia a 275 nm
C(mg/L N-NOs)= C, (mg/L N-NO3)* A,/ A,

Donde:
C = concentracién de la muestra, mg/L N-NOs
Cp= concentracion del patrén, mg/L N-NO;
A= Absorbancia corregida de la muestra
A= Absorbancia del patrén

Para reportar la concentracion en mg/L NOs, multiplicar el resultado por 4.43.
Los resultados se expresaran con dos cifras significativas.Se debe consultar los
datos de la curva vigente para informar aquellos que resulten menores al limite
de cuantificacién.
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3. Sulfato

El objetivo es determinar la concentracidn de sulfatos de una muestra de agua.

3.1. Fundamento

Los sulfatos se encuentran ampliamente distribuidos en la naturaleza y son
relativamente abundantes en las aguas duras. El ion sulfato precipita en medio
acido con cloruro de bario formando cristales de sulfato de bario de tamafo
uniforme. La cantidad de cristales es proporcional a la concentracién de sulfatos
en la muestra y la absorbancia luminosa de la suspensién, se puede medir
espectrofotométricamente a 420 nm, siendo la concentracion de S0,*
determinada respecto a una curva de calibracién. Este método permite
determinar hasta 40 mg/L de sulfatos. Si la muestra presenta una concentracion
mayor se debe realizar una dilucién.

3.2. Ambito de aplicacion
El método es aplicable a aguas naturales, tratadas y aguas de proceso.

3.3. Interferencias

Las aguas con alta turbiedad han de ser tratadas previamente por centrifugacion o
filtracién para su clarificacion y posterior analisis. Interfiere también un exceso de
silice superior a 500 mg/L, y en las muestras con alto contenido de materia
organica puede dificultarse la precipitacion de sulfato de bario.

3.4. Descripcion de la metodologia analitica

3.4.1. Coleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:

Las muestras pueden colectarse en frascos de pldstico o vidrio. Dado que ciertas
bacterias pueden reducir el sulfato a sulfuro, especialmente en muestras
contaminadas, almacenar a temperatura < 6°C por un periodo maximo de 28 dias.

3.4.2. Equipos y materiales:
- Espectrofotdmetro para trabajar a 420 nm con celdas de 1 cm de paso 6ptico.
- Vidrieria: vasos de precipitados, agitadores de vidrio, volumétricos

3.4.3. Reactivos:

Para la preparacion de reactivos, patrones y muestras, se empleara agua
desionizada. Todos los reactivos son de grado analitico, excepto se indique alguna
especificacion.

- Solucién patrén de sulfato: utilizar solucion trazable de 100-1000 mg/L. De
forma alternativa, pesar 0.1479 g de sulfato de sodio anhidro (Na,SQg),
disolverlo y enrasar con agua en un matraz aforado de 1000 mL. Esta solucién
contiene 0.1 mg 5042'/mL y tiene una duracidn de seis meses en refrigeracion
en frasco ambar.



- Solucidn acondicionadora para sulfato: colocar en un vaso de precipitados de
un litro en el siguiente orden y mezclando después de cada adicién: 30 mL de
acido clorhidrico concentrado (HCl), 300 mL de agua, 100 mL de alcohol
isopropilico (CH3-CH,OH-CHs3) y 75 g de cloruro de sodio (NaCl). Finalmente
afiadir 50 mL de glicerol previamente medidos en una probeta. Mezclar todo y
llevar a volumen final de 500 mL con agua. Esta solucién es estable seis meses
almacenada en frasco de vidrio dmbar a temperatura ambiente.

- Cloruro de bario dihidratado (BaCl,.2H,0): homogeneizar antes de usar.

3.4.4. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacion de este ensayo.
Preparacion de la curva de calibracion:

- Pipetear volumenes crecientes de la solucion patrén de sulfato y completar a
volumen con agua desionizada para obtener al menos seis concentraciones
comprendidas en el intervalo de 0 a 40 mg/L.

- Transferir los patrones a vasos de precipitado de 100 mL. Adicionar a cada
patron 2.5 mL de solucién acondicionadora y agitar con varilla de vidrio;
adicionar una cucharilla de cristales de cloruro de bario y agitar nuevamente
en forma vigorosa.

- Leer antes de 5 minutos en espectrofotémetro a 420 nm con celdas de 1 cm
de paso optico.

- En funcidn del espectrofotdmetro utilizado, crear la curva de calibracion.

Verificacion de la curva de calibracion:

Cada vez que se analicen muestras, no es necesario construir una nueva curva de
calibracion, sino verificar la validez de la existente. En este caso, se prepara un
patrén de concentracion 20.0 mg/L y se lee como si fuera muestra. Si el resultado
es coincidente + 10 %, se considera que la curva es valida y se procede a preparar
y leer las muestras. En caso negativo, repetir el patron. Si el problema persiste,
verificar los reactivos, en particular, la solucion madre de sulfato y si es necesario,
prepararlos y construir una nueva curva de calibracion.

Determinacion de sulfatos en muestras:

- Transferir 50 mL de muestra (en caso de turbiedad evidente, centrifugarla o
filtrarla) a un vaso de precipitados de 100 mL, adicionar 2.5 mL de solucién
acondicionadora y agitar; adicionar una cucharilla de cristales de cloruro de
bario y agitar nuevamente en forma vigorosa.

- Leer antes de 5 minutos en espectrofotémetro a 420 nm con celdas de 1 cm
de paso 6ptico respecto a la curva de calibracién de sulfato. Si la absorbancia
de la muestra resultase mayor que la del mayor patrén, es necesario repetir el
proceso mediante la lectura de diluciones de la muestra. Para esto, debe
realizarse como minimo dos diluciones, se calculara el coeficiente de variacion
y si éste no supera 10 %, se informard el valor promedio; en estos casos, es
necesario multiplicar previamente por el factor de dilucién.



3.5. Presentacion de resultados

En funcién del espectrofotometro utilizado, el resultado se obtendrd
directamente en la curva de calibracién del equipo. Se expresara con una cifra
decimal.

Se debe consultar los datos de la curva vigente para informar aquellos resultados
gue resulten menores al limite de deteccidn.
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4. Cromo hexavalente
Se busca determinar la concentraciéon de cromo hexavalente de una muestra de
agua.

4.1. Fundamento
El cromo se puede presentar en las aguas, tanto en forma hexavalente como
trivalente, aunque esta ultima forma rara vez existe en aguas potables.

El método colorimétrico se basa en la reaccién del cromo hexavalente con 1,5-
difenilcarbazida en medio acido, lo que produce la formacidon de un compuesto
desconocido de color rojo violeta. Este puede ser medido
espectrofotométricamente a una longitud de onda de 540 nm vy la absorbancia es
proporcional a la concentracion de cromo en la muestra.

Para determinar cromo total, la muestra debe ser sometida a digestion acida y
oxidacién con permanganato de potasio, previo a la reaccion con la
difenilcarbazida

4.2. Ambito de aplicacién
El método es aplicable a aguas naturales, residuales y tratadas.

4.3. Interferencias

En la medicién de la absorcion del complejo formado, pueden interferir color y
turbiedad. Esta ultima puede disminuirse con filtracién y/o centrifugacion previa.
Para muestras con color, es necesario analizar un blanco de muestra leyendo la
absorcion de ésta a 540 nm sin adicionar los reactivos para el desarrollo del color.
Entonces habria que realizar la correccién y posteriormente el cdlculo de la
concentracion (ver “6. Cdlculo y presentacion de resultados”). Para aguas
residuales debe aplicarse filtracidn y correccion del color.

La reacciéon con difenilcarbazida es casi especifica para cromo. Las sales de
molibdeno hexavalente y de mercurio reaccionan dando color con el reactivo,
pero con intensidades mucho mas bajas que para el cromo y son tolerables
concentraciones hasta 200 mg/L. El vanadio sélo causa problemas a
concentraciones 10 veces superiores a las del cromo. El hierro en concentraciones
mayores de 1 mg/L puede producir coloraciéon amarilla pero no causa problemas si
se lee a la longitud de onda adecuada.

No obstante, ninguna de las sustancias antes mencionadas se halla habitualmente
en nuestras aguas a niveles tales que pueda interferir en la determinacion del

cromo. Dado el caso que puedan interferir las sustancias mencionadas.

4.4, Descripcion de la metodologia analitica



4.4.1. Recoleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:
Las muestras pueden colectarse en frascos plasticos o de vidrio. En funcion de lo
que se desee determinar, asi sera la metodologia a emplear:

Cromo VI: no pueden colectarse muestras compuestas. Si se desea la fraccidon
disuelta, filtrar inmediatamente por membrana de 0.45 pm. Debe analizarse
sin dilacién pero en caso de requerirse almacenamiento, éste debe realizarse
a temperatura aproximadamente 4°C por no mas de 24 horas.

Cromo total: pueden recolectarse muestras compuestas. Si se desea la
fraccidn disuelta, filtrar inmediatamente por membrana de 0.45 pm. Para
ésta o la total, ajustar a pH < 2 con HNO3 concentrado. Puede conservarse
hasta 6 meses sin necesidad de refrigeracion.

Para el control de las aguas crudas y/o tratadas de la ETAP, la muestra debe
recolectarse inmediatamente antes de analizar, por lo que no es necesario su
preservacion.

4.4.2. Equipos y materiales:

Espectrofotometro para trabajar a 540 nm con celdas de vidrio de 5 cm de
paso Optico.

Vidrieria (vasos de precipitado y matraces aforados) la cual no debe lavarse
con mezcla cromica.

4.4.3. Reactivos:

Para la preparacion de reactivos, patrones y muestras, se empleara agua
desionizada. Todos los reactivos son de grado analitico, excepto se indique alguna
especificacion.

Solucion de Difenilcarbazida al 0.5% (m/v): esta solucién debe prepararse al
momento de su uso, por lo cual se tendrd en cuenta el volumen necesario.
Habitualmente 10 mL son suficientes, lo que implica pesar 50 mg de 1,5-
difenilcarbazida (difenilcarbohidrazida) y disolverlos en 10 mL de acetona.
Solucion de Acido Sulfurico 1:1 6 de 50%: tomar 100 mL de acido sulfurico
concentrado y llevarlo hasta 200 mL en balén aforado con agua.

Solucion Madre de Cromo: utilizar solucidén trazable. De forma alternativa
pesar 141.45 mg de dicromato de potasio (K,Cr,05), disolverlos y enrasar con
agua en un matraz aforado de 100 mL, previa adicion de HNO3 concentrado
para ajustar el pH < 2 (2-5 mL). Un mL de esta solucién contiene 0.5 mg de Cr.
Almacenar hasta seis meses en frasco ambar.

Solucién intermedia de Cromo: en caso que la solucion madre sea de una
concentracién superior a 10 mg/L, prepararla al momento de usar para que su
concentracién resulte entre 5y 10 mg Cr/L.

4.4.4. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacion de este ensayo.



Preparacion de la curva de calibracion:

- Pipetear volumenes crecientes de la solucion patron de cromo y completar a
volumen con agua en matraces aforados de 50 mL para obtener al menos
cinco concentraciones comprendidas en el rango 0.000- 0.200 mg/L:

- Transferir los estdandares anteriores a vasos de precipitado de 100 mL. Ahadir
0.5 mL de 4acido sulfurico 1:1. Agitar para mezclar bien. El pH debe ser
alrededor de 2.

- Afadir 1.0 mL de solucién de difenilcarbazida, agitar y dejar reposar 5 a 10
minutos para desarrollar color.

- Leer en espectrofotémetro a 540 nm en celdas de paso éptico de 5 cm. En
funcién del espectrofotdmetro utilizado, crear la curva de calibracién.

Verificacion de la curva de calibracion:

Cada vez que se analicen muestras, no es necesario construir una nueva curva de
calibracion, sino verificar la validez de la existente mediante la preparacién de un
estdndar y su lectura como si fuera una muestra. Si el resultado es coincidente %
10 %, se considera que la curva es vdlida y se procede a preparar y leer las
muestras. En caso negativo, repetir el estandar. Si el problema persiste, verificar
los reactivos, y si es necesario, prepararlos y construir una nueva curva de
calibracion.

Determinacion de cromo hexavalente en muestras:

1. Transferir 50 mL de muestra (previamente filtrada si la muestra lo amerita), a
un vaso de precipitados de 100 mL, adicionarle 0.5 mL de acido sulfurico 1:1.
Agitar para mezclar bien.

2. Afadir 1 mL de solucién de difenilcarbazida, agitar y dejar reposar 5 a 10
minutos para desarrollar color.

3. Preparary analizar un blanco de reactivos con agua.

4. Leer en espectrofotémetro a 540 nm con cubetas de 5 cm de paso éptico.

4.5, Calculo y presentacion de resultados

En funcion del espectrofotometro utilizado, el resultado se obtendrd
directamente en la curva de calibracién del equipo. Se expresara con tres cifras
decimales. Se debe consultar los datos de la curva vigente para informar aquellos
resultados que resulten menores al limite de deteccién. Cuando las caracteristicas
de la muestra respecto al color, hagan necesario analizar un blanco para
corregirlo, se procedera con base a la siguiente férmula:

Ac=Ar-Ab
Donde:
Ab = Absorbancia de la muestra sin los reactivos
Ar = Absorbancia de la muestra con los reactivos
Ac = Absorbancia de la muestra (corregida)



Ac se introduce en la férmula de la curva vigente para calcular la concentracién
real de la muestra.
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5. Fosfato
Determinar la concentracién de fosfatos de una muestra de agua.

5.1. Fundamento

En las aguas naturales y residuales, el fosforo se presenta mayoritariamente en
forma de fosfatos. Estos son clasificados en ortofosfatos, fosfatos condensados (piro,
meta y otros polifosfatos) y fosfatos enlazados organicamente. Se encuentran en
solucién, en particulas o detritus o en cuerpos de organismos acuaticos y pueden
provenir de diversas fuentes.

El andlisis de fésforo implica dos etapas bdsicas:

- La conversion de la forma de fésforo que interesa determinar, a ortofosfato
disuelto. Esto se logra mediante una hidrdlisis o digestiéon oxidante (IE 24).
Cuando se quiere distinguir entre la forma disuelta y la suspendida, se realiza una
filtracion por membrana.

- La determinacidn colorimétrica de ortofosfatos. De los tres métodos existentes:
acido vanadomolibdofosférico, cloruro de estafio Il y acido ascorbico, se ha
seleccionado este ultimo por su sensibilidad y simplicidad.

En este método, en medio acido el molibdato de amonio y el tartrato doble de
antimonio y potasio reaccionan con ortofosfato con formacién de un heteropoliacido
fosfomolibdico, el cual es reducido por el acido ascérbico a azul de molibdeno,
complejo azul intensamente coloreado. La absorbancia del complejo medida a una
longitud de onda de 880 nm, resulta proporcional a la concentracion de ortofosfatos
en la muestra.

Los fosfatos que responden a la determinacién colorimétrica sin recurrir a la etapa 1,
se consideran “fésforo reactivo”, el cual da una medida fundamentalmente del
ortofosfato, sin excluir una pequefia fraccion de fosfato condensado que puede
hidrolizarse durante el analisis.

5.2. Ambito de aplicacion

El método es aplicable a todo tipo de aguas, incluyendo las marinas, ya que la
influencia de la salinidad es despreciable en la intensidad del color. Esta dirigido
fundamentalmente a verificar el cumplimiento de la legislacion para aguas
potables (£ 0.5 mg/L). Ver el que esté vigente

5.3. Interferencias

El color natural del agua no suele interferir a la elevada longitud de onda empleada.
Con aguas turbias o muy coloreadas, preparar un blanco sin adicion de reactivo
combinado y restar su absorbancia a la de la muestra. Diversas sustancias como
arsenatos, cromo VI y nitritos, pueden causar interferencias, aunque las
concentraciones necesarias para que esto ocurra, habitualmente no son
encontradas.



5.4. Descripcion de la metodologia analitica

5.4.1. Coleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:

Colectar sélo muestras puntuales y en frascos de vidrio previamente lavados segun
5.2. Deben analizarse sin dilacidn y en caso de requerirse almacenamiento por corto
plazo, realizarlo por refrigeracidon a 4 o congelacién a - 20°C por un tiempo no mayor
de 24-48 horas.

- Si la solucién no se va a analizar dentro de los dos dias siguientes a la
preparacidon, se puede preservar una alicuota con 0,2 mL de &cido
sulfurico concentrado por cada 100 mL de muestra para llevar a pH<2 y se
debe almacenar a 4°C. La muestra preservada se puede analizar tan
pronto como sea posible pero dentro de un periodo maximo de 28 dias.

Para determinar fosfato disuelto (fésforo reactivo disuelto), filtrar inmediatamente a
través de membrana de 0.45 pum.

5.4.2. Equipos y materiales:

Espectrofotometro para trabajar a 880 nm con celdas de 1y 5 cm de paso optico.

- Vidrieria de borosilicato lavada con HCI diluido caliente (40-50°C) y enjuagada con
abundante agua destilada. De emplear detergentes, estos no pueden contener
fosfatos. Esta cristaleria debe destinarse solamente para la determinacion de
fosfatos y guardarse tapada hasta su posterior uso. La cristaleria donde se
desarrolla el color debe lavarse periédicamente con NaOH 2M para eliminar la
pelicula del complejo coloreado que se adhiere a las paredes del vidrio.

5.4.3. Reactivos:

Para la preparacién de reactivos, patrones y muestras, se empleard agua

desionizada. Todos los reactivos son de grado analitico, excepto se indique alguna

especificacion. En funcién del consumo previsto y la caducidad de los reactivos,
pueden prepararse volumenes menores reduciendo proporcionalmente las
cantidades empleadas.

- Solucién Madre de Fosfatos (100 mg PO,>/L): utilizar solucién trazable. De forma
alternativa, pesar (después de secado a 105°C por 24 horas), 143.2910 mg de
KH,PO,, disolverlos y enrasar con agua en un matraz aforado de 1000 mL.
Almacenar a £ 6°C en frasco de vidrio dmbar hasta por tres meses.

- Solucién Patrén de Fosfatos (1 mg PO,>/L): pipetear 1 mL de la Solucién Madre
de Fosfatos a un matraz aforado de 100 mL y enrasar con agua. Un mL de esta
solucion contiene 1 pg de PO,>". Se debe preparar al momento de usar.

- Solucién de acido sulfurico 5N: verter 70 mL de H,SO,4 concentrado en un matraz
aforado de 500 mL que contenga aproximadamente 400 mL de agua, agitar,
enfriar y enrasar. Almacenar en frasco de vidrio ambar hasta por 6 meses.

- Solucién de acido ascorbico 0.1M: pesar 1.76 g de acido ascérbico, disolverlo y
enrasar con agua en un matraz aforado de 100 mL. Es recomendable prepararla al
momento de su uso aunque puede conservarse una semana en refrigeracion,
sacando de la nevera sdlo la porcidn a utilizar.



Solucion de molibdato de amonio al 4%: pesar 20 g de (NHz)s Mo,0,4 .4H,0,
disolverlo y enrasar con agua en un matraz aforado de 500 mL. Almacenar en
frasco ambar durante 6 meses pero desechar antes si ocurre precipitacion.
Solucién de tartrato doble de antimonio y potasio: pesar 1.3715 g de
(K(SbO)C4H40¢.% H,0, disolverlo con 400 mL de agua en baléon volumétrico de
500 mL y finalmente enrasar. Almacenar en frasco ambar durante 6 meses pero
desechar antes si ocurre precipitacion.

- Reactivo Combinado para Fosfato: se debe preparar al momento de su uso y
usarse en las 4 horas subsiguientes. Por cada 100 mL, mezclar en el siguiente
orden y agitando después de cada adicidn:

1- 50 mL de acido sulfurico 5 N

2- 5 mL de solucion de tartrato de antimonio y potasio
3- 15 mL de solucién de molibdato de amonio

4- 30 mL de solucién de acido ascérbico

Si aparece turbiedad, agitar y dejar reposar unos minutos hasta que ésta
desaparezca.

5.4.4. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacién de este ensayo.

Preparacion de las curvas de calibracion:
Se emplean 2 curvas, una en intervalo bajo (0-0.40 mg/L) y otra en intervalo alto (0.1-
3.0 mg/L).

Pipetear volimenes crecientes de la solucidon patrén de fosfatos y completar a
volumen con agua para obtener al menos seis concentraciones comprendidas en
el intervalo deseado.

Transferir los estandares a vasos de precipitado de 100 mL.

Afadir 1 gota de indicador de fenolftaleina; si desarrolla color rosado-rojo, afadir
gotas de H,S0O,4 5N hasta desaparicién del color.

Adicionar 8.0 mL de reactivo combinado y agitar.

Dejar en reposo por al menos 10 minutos para completar el desarrollo de color.
Antes de 30 minutos, leer en espectrofotémetro a 880 nm con cubetas de paso
Opticode5cm 61 cm.

En funcion del espectrofotdémetro utilizado, crear la curva de calibracién
Verificacidn de las curvas de calibracién:

Cada vez que se analicen muestras, no es necesario construir una nueva curva de
calibracion, sino verificar la validez de la existente. En este caso, se prepara un
estandar de 0.20 6 1.0 mg/L para el intervalo bajo o alto, respectivamente, y se
lee como si fuera una muestra. Si el resultado es coincidente = 10 %, se considera
que la curva es valida y se procede a preparar y leer las muestras. En caso
negativo, repetir el estandar. Si el problema persiste, verificar los reactivos, en
particular, la solucion madre de fosfatos y si es necesario, prepararlos y construir
una nueva curva de calibracién.



Determinacion de fosfatos en muestras:

Transferir 50 mL de muestra (previamente filtrada por membrana de 0.45 pm, en
caso de ser necesario por presentar alta turbiedad), a un vaso de precipitados de
100 mL. Adicionar 8.0 mL del reactivo combinado. Agitar para mezclar bien.
Esperar 10 minutos para el desarrollo del color. Preparar y analizar un blanco de
reactivos con agua desionizada; para muestras de aguas marinas, Dejar reposar
por 30 minutos a 2 horas

Leer en espectrofotémetro a 880 nm con cubetas de paso optico de 1 6 5 cm
respecto a la curva de calibracion correspondiente.

Si la muestra se analiza inicialmente con la curva baja y resulta mayor al patrén
superior, debe releerse con la curva alta. Si también resulta superior al mayor
patrén de ésta, es necesario repetir el proceso mediante la lectura de diluciones
de la muestra. Para esto, debe realizarse como minimo dos diluciones, se
calculara el coeficiente de variacién y si éste no supera 10%, se informara el valor
promedio; en estos casos, es necesario multiplicar previamente por el factor de
dilucién.

5.5. Presentacion de resultados

En funcién del espectrofotometro utilizado, el resultado se obtendrd
directamente en la curva de calibracién del equipo. Se expresara con tres cifras
decimales. Se debe consultar los datos de la curva vigente para informar aquellos
resultados que resulten menores al limite de deteccidn.
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6. Nitrito
Determinar la concentracién de nitritos de una muestra de agua.

6.1. Fundamento

Este método llamado de Zambelli, se basa en la reaccidon del acido sulfanilico, en
medio clorhidrico y en presencia de ion amonio y fenol, con el grupo NO,, lo que da
lugar a la aparicién de un compuesto de color amarillo-pardo. Este puede ser medido
espectrofotométricamente a una longitud de onda de 425 nm y la absorbancia es
proporcional a la concentracion de nitritos en la muestra.

6.2. Ambito de aplicacion

El método es aplicable a aguas crudas, de proceso, aguas naturales, y aguas tratadas.
No obstante, esta dirigido fundamentalmente a verificar el cumplimiento de la
legislacion vigente para aguas potables (< 0.1 mg/L, articulo 8, Decreto 475/98) o
para las aguas destinadas a consumo humano y doméstico previo tratamiento

6.3. Interferencias

En la medicion de la absorcion del complejo formado, pueden interferir alta turbidez
y color presentes en las muestras. La turbidez puede disminuirse con filtracién y/o
centrifugacién previa. Para muestras con color, es necesario analizar un blanco de
muestra leyendo la absorcién de esta a 425 nm sin adicionar los reactivos para el
desarrollo del color.

6.4. Descripcion de la metodologia analitica

6.4.1. Coleccidn, preservacion y almacenaje de muestras:

Las muestras pueden colectarse en frascos plasticos o de vidrio. No existe método de
preservacion. Deben analizarse sin dilacion para evitar la conversion a nitratos por las
bacterias. En caso de requerirse almacenamiento por corto plazo, éste debe
realizarse por refrigeraciéon a 4°C o congelacién a - 20°C por un tiempo no mayor de
24-48 horas.

6.4.2. Equipos y materiales:

- Espectrofotometro para trabajar a 425 nm con cubetas de vidrio o cuarzode 1 6
5 cm de paso optico.

- Vidrieria de borosilicato lavada con agua y detergente, enjuagados con
abundante agua potable y con agua destilada.

6.4.3. Reactivos:

Todos los reactivos son de grado analitico, excepto se indique alguna especificacién.

- Reactivo de Zambelli: diluir 260 mL de acido clorhidrico concentrado con 500 mL
de agua destilada. Afadir 5.0 g de acido sulfanilico y 7.5 g de fenol y calentar
suavemente hasta disolverlos. Agregar 135 g de NH,4Cl y disolverlos. Dejar enfriar



y completar hasta 1000 mL con agua destilada en matraz aforado. Almacenar en
refrigeracidn hasta seis meses en frasco dmbar.

- Amoniaco concentrado.

- Solucion Madre de Nitritos: pesar 149.88 mg de nitrito de sodio (NaNO,),
disolverlos y enrasar con agua destilada en un matraz aforado de 1000 mL, previa
adicion de 1 mL de cloroformo. Un mL de esta solucién contiene 0.1 mg de NO,".
Almacenar en refrigeracion hasta seis meses en frasco ambar.

- Solucion Intermedia de Nitritos: tomar 10 mL de la Solucion Madre de Nitrito y
llevarla a 1000 mL con agua destilada. Esta Solucién contiene 0.001 mg NO, por
un mLy se debe preparar al momento de usar.

- Soluciéon Patréon de Nitritos: tomar 50 mL de la Solucién Intermedia de nitritos y
llevarla a 1000 mL con agua destilada. Un mL de esta solucidén es equivalente a
0.00005 mg de NO; y se debe preparar al momento de usar.

6.4.4. Procedimiento:
Las condiciones ambientales no son criticas para la realizacién de este ensayo.

Preparacion de la curva de calibracion:

- Pipetear volUmenes crecientes de la solucién patron o de la solucién intermedia
de nitritos y completar a volumen con agua destilada para obtener al menos seis
concentraciones comprendidas en el rango 0.000- 0.200 mg/L:

- Transferir los estandares anteriores a vasos de precipitado de 100 mL. Afiadir 2
mL de reactivo de Zambelli. Agitar para mezclar bien y esperar 2 minutos.

- Anadir 2 mL de amoniaco y agitar.

- Leer inmediatamente en espectrofotémetro a 425 nm con cubetas de paso
Opticode 16 5cm.

Verificacion de la curva de calibracion:

Cada vez que se analicen muestras, no es necesario construir una nueva curva de
calibracion, sino verificar la validez de la existente. En este caso, se prepara un
estandar de concentracidon 0.050 mg/L y se lee como si fuera una muestra. Si el
resultado es coincidente + 10 %, se considera que la curva es vélida y se procede a
preparar y leer las muestras. En caso negativo, verificar los reactivos, y si es
necesario, prepararlos nuevamente y construir una nueva curva de calibracion.

Determinacion de nitritos en muestras:

- Transferir 50 mL de muestra (previamente filtrada por membrana de 0.45 pm o
sometida a centrifugaciéon, en caso de ser necesario por presentar alta
turbiedad), a un vaso de precipitados de 100 mL, adicionarle 2 mL de reactivo de
Zambelli. Agitar para mezclar bien y esperar 2 minutos.

- Anadir 2 mL de amoniaco, agitar y esperar 5 minutos.

- Preparary analizar un blanco de reactivos con agua bidestilada.

- Leer en espectrofotdmetro a 425 nm con cubetas de paso 6ptico de 1cm
respecto a la curva de calibracién de nitritos.



6.5. Presentacidn de resultados

El resultado se obtendrd directamente en la curva de calibracion del
espectrofotdémetro y se expresara con tres cifras decimales. Se debe consultar los
datos de la curva vigente para informar aquellos resultados que resulten menores al
limite de cuantificacion.
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VALIDACION Y VERIFICACION DE
METODOS

Establecer el procedimiento para la validacidon o verificacion de métodos de
ensayo empleados en el drea de fisicoquimica de un Laboratorio de Aguas.

7.1. Alcance

Aplica para todos los métodos de analisis que utiliza el laboratorio, segun las
prioridades de acreditacion. Dado que en el Ilaboratorio se aplican
rutinariamente diversos métodos, varios de ellos acreditados, a los cuales no se
les aplicd este procedimiento anteriormente, la validacidon o verificacion tendra
en cuenta aquella informacion existente y cuya validez evita repetir la evaluacién
de alguna(s) variable(s), para poder usar toda la informacidon previa que sea
necesaria a la hora de elaborar el informe de validacién o verificacion.

7.2. Definiciones

Validacion:

Confirmacion mediante examen y aporte de evidencia objetiva de que se
cumplen los requisitos particulares para el uso especifico previsto de un método
analitico.

Verificacion:

Aportacion de evidencia objetiva de que un elemento satisface los requisitos
especificados. El laboratorio debe ser capaz de demostrar que el método es
apropiado para resolver la tarea analitica en cuestion.

Especificidad:

Es la habilidad de un método analitico para distinguir el analito a determinar de
otras sustancias presentes en la muestra. Los métodos de auto-definicién no
necesitan ser investigados desde el punto de vista de la especificidad.

Exactitud:

Es la concordancia entre el contenido verdadero de un analito especifico en la
muestra y el resultado del analisis. En este contexto se entiende por resultado la
media de determinaciones duplicadas o un resultado simple, dependiendo de lo
gue se considere normal para el método. Debe hacerse una distincién entre los
diferentes métodos analiticos, sobre la base de si hay o no métodos de
referencia disponibles y/o materiales de referencia certificados, asi como
estudios de ensayos de aptitud.



Intervalo de trabajo o de medicion:
Es el intervalo de concentracién del analito que redne los requisitos de calidad
del método, experimentalmente demostrado.

Curva patron:
Refleja la relacion entre cantidad/contenido del analito en una solucién de
muestra y la respuesta de la medicidn resultante.

Linealidad:

Es la caracteristica de tener una relacién proporcional entre el pardmetro
analizado vy el resultado deseado. La transformacion matematica se lleva a cabo
por medio de una funcion lineal. Esta funcién se puede aplicar solamente en un
intervalo de concentracién limitado, en el cual existe proporcionalidad.

Precision:

Es el grado de concordancia entre resultados analiticos independientes
obtenidos bajo condiciones especificas. La precision depende solamente de la
distribucién de los errores aleatorios, y no estd asociada con el valor verdadero.
Es una caracteristica importante en la evaluacion de todos los métodos
cuantitativos.

Tabla 7. Tabla expresion de la precision

F R ibili
uentede | o petibilidag | teProducibilidad o oducibilidad
variabilidad interna
Muestra lgual Igual lgual
Analista lgual Diferente
- Al menos uno ;
Equipo Igual . Diferente
- diferente -
Dia Igual Igual o diferente
Laboratorio Igual Igual Diferente
Condiciones de Al menos una .
- Iguales . Diferentes
medicién diferente

Fuente: Elaboracidn propia

Debe tenerse presente que la precision depende mucho de la concentracién del
analito y de la técnica analitica.

Error:
Diferencia entre un valor medido de una magnitud y un valor de referencia.

NOTA 1:

El concepto de error de medida puede emplearse a) cuando exista un Unico valor
de referencia, como en el caso de realizar una calibracién mediante un patrén
cuyo valor medido tenga una incertidumbre de medida despreciable, o cuando



se toma un valor convencional, en cuyo caso el error es conocido. b) cuando el
mensurando se supone representado por un valor verdadero Unico o por un
conjunto de valores verdaderos, de amplitud despreciable, en cuyo caso el error
es desconocido.

NOTA 2:
Conviene no confundir el error de medida con un error en la produccién o con un
error humano.

Error sistemdtico:
Componente del error de medida que, en mediciones repetidas, permanece
constante o varia de manera predecible.

Limite de deteccion (LD):

Es el contenido de un analito que corresponde a la senal de medicién mas baja
gue con cierta confianza estadistica puede ser interpretada como un indicador
de que el analito esta presente solucidn, pero no necesariamente permitiendo su
exacta cuantificacion.

Limite de cuantificacion (LC):
Es la cantidad mas baja de analito en una muestra que puede ser
cuantitativamente determinada con cierta confianza.

Concentracion a reportar (reporting level):

La mas baja concentracién dentro de un intervalo operacional de un método,
qgue es considerada bastante confiable, y por lo tanto apropiada para ser
reportada. Puede establecerse por mandato regulador, especificaciones del
cliente o arbitrariamente con base a un nivel de confiabilidad aceptable.
Ejemplos son LD, LC y MCR.

Minima concentracion reportada (MCR):

Es la minima concentracion que puede ser reportada cuantitativamente para un
analito en una muestra. No es menor que la concentracion del menor patrén de
calibracion y puede empelarse sélo si este menor patrén, cumple los criterios de
calidad.

Robustez:

Es una medida de qué tan bien responde un método analitico ante una
implementacidon no tan perfecta ya que si ciertas etapas del método no se
implementan con el suficiente cuidado, pueden tener un efecto severo sobre la
efectividad del método. Este parametro no es objeto de verificacion en el
laboratorio, por cuanto ya ha sido evaluado para métodos normalizados.

Sensibilidad:



Es una medida de la magnitud de respuesta causada por cierta cantidad del
analito.

Selectividad del método:

Un método es selectivo, si puede detectar diferentes componentes presentes en
una muestra sin interferencias. Este parametro no es objeto de verificacion en el
laboratorio, por cuanto ya ha sido evaluado para métodos normalizados.

Especificidad del método: Un método es especifico, cuando la determinacién de
un analito no es afectada por otras sustancias como reactivos o constituyentes
de la matriz. Este parametro no es objeto de verificacion en el laboratorio, por
cuanto ya ha sido evaluado para métodos normalizados.

7.3. Procedimiento

7.3.1. Validacion de métodos

Los métodos de analisis se deben validar en cualquiera de los siguientes casos:
Métodos no normalizados, Métodos desarrollados por el laboratorio, Métodos
normalizados empleados fuera del alcance previsto, Ampliaciones y
modificaciones de los métodos normalizados.

Las variables evaluables comprenden:

Especificidad, Precision expresada como repetibilidad y/o reproducibilidad,
Exactitud, Intervalo de trabajo o de medicién, Limites de deteccién y
cuantificacion, Robustez, Sensibilidad, Selectividad del método y Linealidad. La
validacion debe ser tan amplia como sea necesario para satisfacer las
necesidades del tipo de aplicacion o del campo de aplicacion dados. Por ejemplo,
sensibilidad, selectividad y robustez deben evaluarse sélo cuando se realicen
modificaciones en el método.

7.3.2. Verificacion de métodos
Se debe verificar el desempefio de los métodos estandarizados o normalizados,
los métodos de andlisis se verifican en cualquiera de los siguientes casos:

Para verificar que el método es adecuado para su aplicaciéon en el laboratorio,
Cuando se incorporan mejoras al método o se amplia su alcance para matrices
complejas, Cuando el control de calidad o las pruebas de evaluacion de
desempeiio indican que el rendimiento del método es deficiente, Cuando se
reemplacen equipos importantes que puedan afectar la calidad de los resultados,
Cuando se realizan cambios en los métodos ya validados y/o verificados y la
evaluacion de tales cambios, debidamente documentada, indica que se debe
verificar su influencia en el método. Cuando se cambia el analista no
necesariamente se debe verificar el método de nuevo, sino que se hace una
evaluacion de desempefio del analista, antes de autorizarle su ejecucion
rutinaria.



Los parametros de verificacion para cada método dependen del principio fisico o
quimico de la medicidn, ya que algunas variables no pueden ser cuantificadas
porque no aplican o porque no existe un patréon de comparacién confiable.

Tabla 8. Tabla pardmetros de verificacidn analitica

Parametro pH Conductividad Alcalinidad Colorimetria
(Método) (Electrometria) | (electrometria) | (volumetria)
Intervalo 3-10 X X X
Limite .dle X X
deteccidn
Exactitud X X X X
Precision X X X X

Fuente: Elaboracidn propia

7.3.3. Programacion de ensayos

Antes de iniciar la etapa experimental, se debe elaborar un plan en que se
definan los ensayos a realizar, con el fin de alistar todos los equipos, materiales,
insumos, muestras y estdndares necesarios para la verificacion completa.

Los valores de cantidad o concentracion de analito a ser analizados, se
establecen con base al intervalo de aplicacion del método, los valores usuales de
las muestras y la informacion bibliografica.

Los ensayos para evaluar precision y exactitud deben ejecutarse mas de un dia,
segun la posibilidad de cada método y la estabilidad del analito.

7.3.4. Realizacion de ensayos

Intervalo de trabajo

La respuesta del método a la concentracion no tiene que ser perfectamente
lineal para que el método sea eficaz, pero si debe ser repetible cotidianamente.
El intervalo de trabajo y el intervalo lineal pueden ser diferentes para diferentes
matrices, segun el efecto de las interferencias que aporte la matriz. Se hace la
diferencia entre intervalo de trabajo e intervalo lineal debido a que algunas
metodologias no presentan respuesta lineal a los cambios de concentracion.
“Preparacion, identificacién y conservacidn de reactivos, patrones, muestras
internas, curvas de calibracidon y medios de cultivo”. Los métodos gravimétricos y
volumétricos (entre los que se encuentran grasas y aceites y nitrégeno Kjeldahl)
no requieren la evaluacidon de la linealidad, pero si el método se utiliza para
determinar muy bajas concentraciones debe hallarse entonces el limite de
cuantificacién.

Sensibilidad



Para los métodos que tienen un intervalo lineal de respuesta, la sensibilidad
equivale a la pendiente promedio de las rectas de calibracidn obtenidas. La
respuesta de algunos métodos se puede linealizar matematicamente; en estos
casos se evalua la sensibilidad segun esta linealizacion.

Precision

Depende generalmente de la concentracion del analito y el tipo de matriz y se
debe determinar para diferentes concentraciones, por ejemplo, a niveles bajo,
medio y elevado.

Para la repetibilidad, realizar al menos 3-5 determinaciones individuales de 2 6 3
muestras de agua similares a las que usualmente se analizan. Y para la
reproducibilidad interna, en funcién de la estabilidad del analito, si es posible,
realizar determinaciones en al menos dos o preferiblemente tres dias diferentes.
Los ensayos de exactitud y recuperacion repetidos bajo las mismas condiciones
hacen parte de la evaluacién de la precision.

Como guia de aceptacion para la repetibilidad: La cual estad basada en la ecuacion
de Horwitz.

Tabla 9. Aceptacion para la repetibilidad

Fraccion de masa [1 Repetibilidad (cv%)
mg/g g/g % mg/L X | Min Max
1E-09 1E-12 1E-10 | 0,000001 | 64,0 | 38,4 166,4

0,00000001 1E-11 1E-09 | 0,00001 | 45,3 | 27,2 117,7
0,0000001 1E-10 1E-08 | 0,0001 | 32,0 19,2 83,2
0,000001 1E-09 1E-07 0,001 22,6 | 13,6 58,8
0,00001 |0,00000001| 1E-06 0,01 16,0 | 9,6 41,6
0,0001 0,0000001 | 1E-05 0,1 11,3 | 6,8 29,4

0,001 0,000001 |0,0001 1 8,0 | 48 20,8
0,01 0,00001 | 0,001 10 57 | 3,4 14,7
0,1 0,0001 0,01 100 40 | 2,4 10,4
1 0,001 0,1 1000 2,8 | 1,7 7,4
10 0,01 1 10000 2,0 | 1,2 5,2
100 0,1 10 100000 1,4 | 0,8 3,7
1000 1 100 | 1000000 | 1,0 | 0,6 2,6

Fuente: Elaboracion propia

Exactitud

Dado que el contenido verdadero de la muestra siempre serd desconocido, para
evaluar este pardmetro se depende de normas aceptadas como contenido
certificado de un material de referencia (MR), resultados obtenidos utilizando un
método validado o un resultado obtenido en un ensayo de aptitud.



Se dispone de un material de referencia certificado (MRC) u otro: si se trata de
un material de referencia interno, siempre que sea posible, debe calibrarse
contra un material de referencia certificado. Idealmente, el material empleado
debe tener una concentracion del analito similar al nivel de concentracién en las
muestras auténticas. Para los métodos en que sea necesario, se analizan blancos
y se resta este valor a todos los resultados.

Se calcula el % de error relativo (%E):
%E = (Cexp - Crer) X 100 / Cret

Donde:
Cexp = CcOncentracion hallada experimentalmente
C..f= concentracion esperada

Y el puntaje Z (Zscore):

Z= (Cexp - Cref) / Sref

Donde:
Sref = desviacion estandar del valor esperado

El error admisible y el puntaje Z dependen de diversos factores como el tipo y
nivel del analito, la matriz y el método de analisis.

Se dispone de un método de referencia: deben analizarse muestras por ambos
métodos en el intervalo de trabajo. Se calcula la regresion lineal con base a los
pares de valores de los dos métodos. Una correlacion significativa y pendiente
cercana a 45°, indican la exactitud del método evaluado.

Se dispone de ensayos de aptitud: tiene la limitante que la exactitud
documentada es valida sélo para los niveles de analito y matrices pertinentes.

No se dispone de materiales de referencia ni ensayos de aptitud: se determina el
recobrado o recuperacién contaminando muestras con cantidades apropiadas de
una especie quimica que contenga el analito en los rangos de concentracién
especificos de interés. Si el método se utiliza en varios niveles, se deben realizar
ensayos de recuperacién en, al menos, dos niveles y varias réplicas por nivel. El %
de recuperacién se calcula:

A)
(ce — com)

0p recuperacion = [ ] =100

ca
Donde:
ce = concentracion leida de la muestra adicionada con analito



com = concentracion original en la muestra (sin analito afiadido)
ca = concentracién de analito afiadido

B)
% recuperacién = C real/Ctedrica * 100

Donde:
Creal = concentracion leida de la muestra adicionada con analito
Ctedrica = concentracion tedrica de la muestra adicionada con analito

El orden de prioridad para evaluar exactitud, va de 1 a 4 pero siempre que sea
posible, se recomienda la aplicacion combinada de al menos dos de las variantes
anteriores.

Limites de deteccion (LD) y de cuantificacion (LC)
Realice el analisis de muestras-blanco y calcule la desviacion tipica (Sp) y la media
(Xp) de estos resultados. Para calcular el limite de deteccion, aplique la férmula:

LD =Xy +3 Sy,
Para calcular el limite de cuantificacion, la férmula:
LC = Xbl +10 Sb|

Deben analizarse al menos 7 blancos y en los casos que el analito es determinado
utilizando una curva patrén, los limites son calculados a partir de ésta. El
concepto de limite de deteccién aplica generalmente para métodos
espectrofotométricos, cromatograficos y algunos electrométricos; no siempre es
aplicable para métodos volumétricos ni gravimétricos. El concepto de limite de
cuantificacion aplica para la mayoria de métodos de ensayo, aunque no siempre
es aplicable para métodos de medicion fisicos. Para los métodos en que no sea
aplicable el concepto de limite de deteccidn, se adopta la definicidon de limite de
cuantificacion con un criterio de aceptacién particular, basado en valores
maximos aceptables de precision, exactitud y/o incertidumbre.

7.3.5. Otras variables aplicables para validacion de métodos

Los siguientes parametros no se evalian usualmente en la verificacion de
métodos normalizados, pero si son de aplicacion para las validaciones como tal.
La informacidn proporcionada a continuacion es solamente ilustrativa, porque en
estos casos se deben definir y aplicar disefios experimentales estadisticos
multivariados.

Confirmacion de identificacidn, selectividad y especificidad.



La identidad se establece cuando la seiial producida en la etapa de medicién
puede ser atribuida Unicamente al analito y no a la presencia de algo similar o la
coincidencia.

La selectividad y la especificidad evaltan la confiabilidad de las mediciones ante
la presencia de interferencias; la especificidad se considera por lo general como
un 100% de selectividad.

La selectividad puede estar afectada por la existencia del analito en mas de una
forma (libre, enlazado o en diferentes estados de oxidacién, por ejemplo). Las
interferencias pueden disminuir o aumentar la sefial atribuida al analito. Si no se
sabe sobre la existencia o no de interferencias, se puede valorar la selectividad
del método por comparacion con la aplicacién de otro método.

Para cuantificar estas variables, cuando sea necesario, se pueden realizar

ensayos como:

- Anadlisis de muestras y materiales de referencia mediante dos o mas
métodos, para confirmar si el método es capaz de medir el analito
separadamente de otras interferencias.

- Analisis, por métodos como la adicion estandar, muestras que contengan el
analito y algunas interferencias y establecer como éstas influyen en la
cuantificacion del analito.

La selectividad de un método se estudia adicionando a una muestra las
interferencias que se crea tengan mayor probabilidad de estar presentes en las
muestras.

Robustez, cuando se requiera validar modificaciones de métodos, se realizan
variaciones deliberadas en las etapas o factores criticos del método y se
cuantifica el efecto en el rendimiento, antes de entrar en estudios de
colaboracién.

7.4. Informe final

Una vez terminada la verificacidn, el analista encargado elabora un informe con
los resultados del proceso, para ser aprobado por el Jefe de Laboratorio
mediante la firma de la declaracion de conformidad del método.

El informe debe ser concreto e incluir, por lo menos:
- Objetivo: “confirmar que el método... es adecuado para el andlisis de
muestras de...”
- Alcance: pardmetros que serdn evaluados.
- Recursos: hacer referencia a la Instruccion de Ensayo correspondiente
donde aparecen relacionados entre otros, los equipos de medicién, los
reactivos y los estandares y otros materiales o insumos utilizados. Puede



hacerse énfasis en los que tienen un efecto significativo sobre los
resultados.

- Procedimiento: hacer referencia a Ila |Instruccion de Ensayo
correspondiente. De considerarse relevante puede hacerse una
explicacion resumida de algun aspecto que lo amerite.

- Resultados y calculos: tablas debidamente organizadas que incluyan un
resumen de los resultados de los ensayos, antes y después del rechazo de
datos; en esas mismas o en otras tablas se pueden incluir los resultados
de los calculos estadisticos.

- Andlisis de resultados: se incluye la especificacién de los requisitos que
debe cumplir el método; se hace una explicacion, cuando sea relevante,
de lo que significan los valores obtenidos en la verificacion; no se deben
incluir frases que repitan lo dicho en el procedimiento sino explicaciones
que aporten valor agregado al documento.

- Conclusiones: se concluye que se ha verificado que el laboratorio puede
cumplir los requisitos al usar el método; puede incluirse una tabla en que
se resuman los resultados estadisticos del proceso de verificacion del
método.

- Declaracién de conformidad: “de acuerdo a los resultados obtenidos, el
método... se ajusta al uso propuesto...”; puede ser la conclusion final.

El informe debe incluir todas las especificaciones y detalles a que haya lugar para
la correcta comprensidon del documento sin necesidad de explicaciones verbales.
Cuando la verificacion sea satisfactoria, el Jefe del Laboratorio firma la
declaracion de conformidad; en caso contrario no lo hace hasta que tal
declaracion sea verdadera.
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GRAFICOS DE CONTROL

Describir el procedimiento para la elaboracién y empleo de graficos de control con
el propdsito de verificar el correcto funcionamiento de equipos y procedimientos
analiticos a través del tiempo.

8.1. Alcance

Un grafico o diagrama de control es un trazo grafico de los resultados de los
analisis con relaciéon al tiempo o secuencia de mediciones, con limites dentro de
los cuales se espera que estén los resultados cuando el procedimiento analitico
esté bajo control.

Este procedimiento se aplicara a ensayos que requieran o no de una medicion
instrumental.

8.2. Elaboracidn de graficos de control

Se registran en archivos magnéticos donde la introduccion de los datos permite la
facil actualizacion de las diferentes variables como promedio, desviacion estandar
o tendencia del conjunto de resultados que estan siendo evaluados.

Existen dos posibilidades:
- Cuando se preestablece un limite para los resultados
- Cuando sea necesario establecer limites de control y alerta

Cuando se preestablece un limite para los resultados:

Esto se realiza con patrones o materiales de referencia para los cuales
inicialmente debe establecerse un limite de error maximo que considere factores
como analito, nivel esperado y procedimiento de analisis. Como generalidad,
inicialmente se asumira £ 10% del valor tedrico, por lo que X+10% y X-10%
funcionaran como limites de control superior (LCS) e inferior (LCl),
respectivamente. Una vez acumulados suficientes datos, este valor debe revisarse
anualmente y actualizarse si procediera.

Cuando sea necesario establecer limites de control y alerta:

Se aplica tanto a ensayos que no requieren el empleo de técnicas instrumentales
de andlisis (por ejemplo, valoraciones volumétricas) como a los que si empleen
equipos. Se realiza mediante el analisis de un patrén o de una “muestra control”
cuyo tiempo de conservacion permita construir y emplear el grafico durante
periodos razonables de tiempo.



Se obtienen los datos durante la serie de trabajo establecida, la que

habitualmente no serd inferior a 11 resultados.

- Se calculan la media (X) y la desviacién estandar (S) para el conjunto de
valores.

- En el eje de ordenadas se representan dos lineas a X + 2S (limites de alerta
superior e inferior, LAS y LAl) y dos lineas a X = 3S (limites de control superior
e inferior, LCS y LCl).

- Se representan los valores individuales del conjunto de datos. Si todos los
puntos representados se encuentran entre las dos lineas extremas, el
procedimiento se encuentra bajo control, se da por concluido el "PERIODO
BASE" y se pasa a la fase siguiente; o si algun punto se encuentra fuera de
estas lineas, se buscan las causas que han introducido la variabilidad, se
corrigen y se comienza nuevamente el periodo base.

Periodo de Vigilancia:

Con la periodicidad establecida, se hara una determinacion del patréon o la
“muestra control” y el dato se incluird en el grafico anteriormente construido, se
considera que el procedimiento continta bajo control si no se presenta alguna de
las situaciones descritas.

Mantenimiento:
Cuando se empleen “muestras control”, al agotarse ésta, debera elaborarse un
nuevo grafico.

8.3. Interpretacion de resultados
Es aconsejable el empleo combinado de los dos criterios antes expuestos, lo que
permitird en cada situacidén definir si el procedimiento esta o no bajo control.

Como guia, se considera que el procedimiento continda bajo control si no se

presenta alguna de las situaciones siguientes:

- Limite de control (LC): si un punto lo excede, repita el andlisis
inmediatamente. Si el nuevo valor es < LC, prosiga el analisis pero si aun
excede el LC, interrumpa el andlisis hasta resolver el problema.

- Limite de alerta (LA): dos de tres puntos sucesivos, exceden el LA, repita el
analisis. Si el nuevo valor es < LA, prosiga el analisis pero si ain excede el LA,
interrumpa el analisis y evalle la posibilidad de sesgo.

- Tendencia de puntos: siete puntos consecutivos en orden creciente o
decreciente entre si.

- Efectos alternativos sistematicos: existencia de 14 puntos alternativos
consecutivos.

En cualquier situacion andmala, debera investigarse la posible causa, para lo que
se tomaran las acciones pertinentes como: revisar el equipo y/o el estado de los
reactivos, rehacer la curva de calibracidn. En caso que no sea posible solucionar la
anormalidad, deberd evaluarse su efecto sobre los resultados previamente



obtenidos y adoptarse los correctivos pertinentes. Si la falla fuese causada por un
equipo, debera identificarse éste como fuera de especificaciones y ponerse en
contacto con el servicio técnico correspondiente.

Bibliografia

- Garfield, FM (1993) Principios de garantia de calidad para laboratorios
analiticos. Capitulo 2. (pdgs. 20 -25). AOAC International, EUA.

- APHA-AWWA-WEF (2005) Standard Methods for the Examination of Water
and Wastewater. 21th Edition. New York, 1-8 a 1-11.



INFORME DE LABORATORIO

A continuacion se describe el contenido de un informe de laboratorio tipo
articulo cientifico.

9.1. Estructura general:

Portada

- Titulo y numero del experimento

- Nombre y cddigo de los integrantes del grupo
- Nombre del profesor

- Fecha de entrega del informe

Resumen
Una sintesis de un solo parrafo (mdximo ocho renglones) del objetivo de la
practica y su conclusién principal.

Introduccion y objetivos

Descripcion ampliada del propdsito u objetivo del trabajo asi como aspectos
generales relevantes. También deben consignarse aqui las hipdtesis que se
ponen a prueba en el experimento.

Marco tedrico
Breve fundamentacién tedrica del experimento basada en los textos de consulta.

Procedimiento experimental
Descripcion de las técnicas experimentales usadas, apoyadas en dibujos, graficas
o ejemplos que ayuden a visualizar el experimento.

Datos obtenidos

Donde se deben consignar los datos de las mediciones directas realizadas en el
laboratorio. Las tablas de datos, ilustraciones y graficas, se identifican con
numeros de series y una leyenda concisa y clara. Los encabezados de las
columnas deben contener el nombre de la variable, su simbolo y unidades de
medida. Junto a cada entrada numérica debe figurar la respectiva incertidumbre,
a menos que un analisis de incertidumbre separado clasifique la precisidon de las
mediciones. Las graficas deben tener los ejes coordenados debidamente
identificados con sus unidades.

Andlisis y discusion de resultados



Se debe efectuar un andlisis riguroso de los datos, las consecuencias, de las
observaciones y de las implicaciones fisicas de las relaciones entre variables. Si
hay un analisis por separado de las incertidumbres experimentales, por métodos
estadisticos o no estadisticos, debe incluirse en esta seccion.

Conclusiones

La justificacion para escribir un informe de laboratorio la constituyen las
conclusiones que obtenemos a partir de nuestras observaciones y medidas. Se
discute el acuerdo o la discrepancia entre el modelo propuesto y el
comportamiento observado, asi como la validez de las hipdtesis plantadeas.
Finalmente se procede a efectuar interpretaciones o conjeturas sobre las razones
de las discrepancias y a sugerir refinamientos bien sea del modelo o del
procedimiento experimental, que permitan dilucidar los interrogantes a los que
el experimento dio lugar.
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ANEXOS

MAGNITUDES - UNIDADES

El Sistema Internacional de Unidades (S!) establece siete unidades basicas de medida,

estas son indicadas en la siguiente tabla:

Magnitud Unidad Simbolo
Longitud metro m
Masa kilogramo kg
Tiempo segundo s
Corriente eléctrica Ampere A
Temperatura Kelvin K
Cantidad de sustancia Mol mol
Intensidad luminosa candela cd

Se han elegido prefijos especiales para multiplos y submultiplos de unidades. Algunos

de los prefijos en uso son los siguientes:

Multiplos y Submultiplos Nombre Simbolo
106 Mega M
103 Kilo k
10-3 Mili m
10-6 Micro u
10-9 Nano n
Unidades de longitud
Sus equivalencias con el metro son:

1 kilémetro (km) = 103 m

1 centimetro (cm) = 102 m

1 milimetro (mm) = 10-3 m

1 micrémetro (um) = 106 m

1 nanémetro (nm) = 10-%m

1 angstrom (&) = 10-10m

Unidades de masa

La unidad de masa en el S| es el kilogramo (kg) vy en el sistema cgs es el gramo (g).

Equivalencias con el kilogramo (kg):
1kg=103g
1kg =108 mg
1kg =109 ug




Unidades derivadas
Se forman a partir de dos 0 mas unidades basicas por operaciones matematicas
sencillas. Ejemplos de magnitudes derivadas:

Magnitudes Equivalencias
UNIDADES
cgs
Sl
Densidad kg Im’ g fem3
Presion N/ m° = 1 Pa (Pascal) dyn/em” = 1 ba (paria) 10° Pa= 1 bar
Velocidad mis cmls
Aceleracion m/s’ ems”
Fuerza kgxm/s’= 1N (Newton) gxcm/s’ =1 dyn (dina)
Peso kgxm/s’= 1N (Newton)|  gxcem/s’=1dyn(dina) | 1N=10"dyn
Energia kgm®/s=Nm = 1J (Joule) | g em®/s"= dyn cm=1erg (ergios) | 1, =107 erg

Peso Especifico

N/ m’

dyn/cm3

Unidades Especiales
Para la energia térmica o calor se suele utilizar como unidad de cantidad de calor la

caloria (cal), gue no es una unidad del SI. Un multiplo de esta unidad es la kilocaloria (keal) y su

equivalencia con la caloria es:

1 keal = 103 cal

La equivalencia entre energia térmica o calor y energia mecanica se denomina
equivalente mecanico de calor:

1cal=4,184J

La unidad de presion utilizada comUnmente es la atmésfera. Las equivalencias enire
las distintas unidades de presion son:

1,013 105Pa =1atm = 1,013 bar = 760 mmHg

Unidades de temperatura

En la escala Celsius el grado se llama grado centigrado y se simholiza °C. En el Sl la
escala de temperatura es la escala Kelvin, el grado se llama grado kelvin y se simboliza K. El
grado centigrado es igual en amplitud al grado kelvin.

Si se utiliza t para simbolizar una temperatura en la escala Celsius y T en la escala Kelvin.

Puede calcularse la temperatura en una de estas escalas, teniendo el valor en la otra

escala, a través de las siguientes ecuaciones:

t=T-273°

o T=t+273




CONSTANTES FiSICAS

Aceleracion de la gravedad a nivel del
mar

g = 9,80665 m/s’

Carga del electron

-1,6021810 7 C

Masa del electrén

me = 9,10939 10%° g

Carga del proton

+1,60218 10 7 C

Masa del protdn

mp = 1,67262 10%" g

Masa del neutrén

m, = 1,67493 10°" g

Velocidad de la luz en el vacio

C=2,9979 10 °m/s

Numero de Avogadro

N =6,02214 10 “ particulas /
mol

Unidad de masa atémica (uma)

1,66054 10" kg

Constante Universal de |los gases
ideales

R=8,31434 J/ mol.K
8,31434 Pa m %/ mol K
1,92 cal /mol K
0,082 L atm/mol K

Constante de Faraday

F =96485,3 C/mol




SOLUBILIDAD EN AGUA DE ALGUNOS COMPUESTOS
INORGANICOS, A DISTINTAS TEMPERATURAS

SOLUBILIDAD
SUSTANCIA (gramos de sustancia en 100 g de agua)
0°C 20°C 30°C

AgCl - 1,510 -
AgF 182a 15,5°C
Agl — — 3107
AgzS - 1,410° -
BaCl, 31,6 357 38,2
BaCl,.2H,0 - 357 -
BaCrO, - 3,710° 46107
BaSO, 1,15 107 24107 2,85 10"
CaBrnry - 142 -
CaCl, - 745 -
CaCrOy 224 18.2 a 45°C
CaF; 1.610°a 18°C y 1.7 10° a 26°C
Cal; — 209 -
Ca(OH), 1.8510" 1.65 10" 1.53 107
CaSO, 1.76 107 - 2.09 107
Ca(HCO:), 16.5 16.6 -
CaCOs; 1.5310°a25°Cy 1.90 10° a 75°C
Srs0Qy - - | 1.14 10°
SrCrO;4 0.12a15°C y 3 a 100°C
Hg.Cls 210" a 25°C
KCl 27.6 34.0 37.0
KoCrOy4 58.2 61.7 63.4
Kl 127.5 144 152
K.SO4 7.35 11.11 12.97
LiOH 12.7 12.8 12.9
LiCl 143 177 191
Li,COs3 1.54 1.33 1.25
LiF 0.27 a 18°C
LisPOy, 0.039 2 18°C
MgSO4 26 - -
MgCOs — — -
(NH4):HPO, 131215 °C 75
NH4H,PQ,4 - - 43
(NH4):S04 70.6 75.4 78.0
NaCl 35.7 36.0 36.3
NaHCO- 6.9 9.6 11.1
Na>CQO, 7.1 - -
Na,SO. 48,8 a2 40°C, 46,7 a 50°C y 43,7 a 80°C

PbCl;

0.673

0.99

1.2




CONSTANTE DE LA LEY DE HENRY
PARA GASES DISUELTOS EN AGUA A 20°C

Gas K (mol/L atm)
Aire 7,910°
Argén (Ar) 1,510”
Dioxido de carbono (CO;) 2,310°
Helio (He) 3,710"
Hidrogeno (Hs) 8,510"
Neon (Ne) 5010"
Nitrogeno (No) 7,010"
Oxigeno (0) 1,310

PRESION DE VAPOR DEL AGUA A DIFERENTES

TEMPERATURAS

Temperatura Presion ~ Temperatura  Presion  Temperatura Presion
(°C) (Pa) (°C) (Pa) (°C) (Pa)
0 0,0061 10° 15 0,0170 10° 30 0,0424 10°
1 0,0065 10° 16 0,0181 10" 31 0,0449 10°
2 0,0070 10° 17 0,0193 10° 32 0,0476 10°
3 0,0076 10? 18 0,0206 10? 33 0,0502 10°
4 0,0081 10° 19 0,0219 10" 34 0,0532 10°
5 0,0086 10" 20 0,0233 10° 35 0,0562 10°
6 0,0093 10° 21 0,0249 10° - - )
7 0,0099 10° 22 0,0263 10° 100 1,0130 10°
8 0,0106 10° 23 0,0281 10°
9 0,014 10° 24 0,0298 10°
10 0,0122 10" 25 0,0317 10°
11 0,0130 10° 26 0,0335 10°
12 0,0139 10° 27 0,0356 10°
13 0,0149 10° 28 0,0377 10"
14 0,0159 10° 29 0,0399 10°




CONSTANTES CRIOSCOPICAS (K:), EBULLOSCOPICAS (Kes) Y
TEMPERATURAS DE FUSION Y EBULLICION, A 1,013 10° Pa, DE

ALGUNOS DISOLVENTES
Disolvente Temperatur Ke Temperatura Kep
a de fusion | (grado,°C o | de ebullicion | (grado,°C oK,
(°C) K, kgimol) (°C) kg/mol)

Acetona (CH:COCH;) -95,3 24 56,2 1,71
Benceno (CsHg) 55 5,12 80,1 253
Alcanfor ( CygH1Q) 179,8 39,7 204 5,61
Tetracloruro de carbono(CCly) 230 298 76,5 495
Ciclohexano (CgH1y) 6,5 20,1 80,7 2,79
Naftaleno (C1oHs) 80,5 6,94 2177 5.8
Fenol (CgHs0H) 430 7,27 182,0 3,04
Nitrobenceno(CsHsNO,) 57 7,0 2109 5,24
Agua (H,0) 0,0 186 100,0 0,51
Acido acético (CH;COOH) 16,6 39 179 293

RANGO DE pH Y CAMBIOS DE COLOR DE ALGUNOS INDICADORES ACIDO-BASE

ESCALA DE pH

0 12 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 M
INDICADORES
Anaranjado de metilo jo Bl 44 Y amaillo
Rojo de metilo < rojo * 44 6,2 ¢ amarillp —————————
Azl de bromotimol amarillo % 6 o T
Rojo neutro  rojo ————* 68— 80¢ amarillo >
Fenolftaleina " incoloro 80 10.0 “— rojo —* incoloro
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