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ANEXO 8 ESPECIFICACIONES TECNICAS LOTE 4 GRUPO AEREO DEL CASANARE (GACAS)

OBJETO:

SERVICIO DE MONITOREO DE CALIDAD DE AGUA EN LOS GRUPOS AEREOS DE
LA FAC (GRUPO AEREO DEL ORIENTE, GRUPO AEREO DEL AMAZONAS, GRUPO
AEREO DEL CARIBE Y GRUPO AEREO DEL CASANARE).
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OBJETO
Las siguientes especificaciones corresponden a los aspectos técnicos generales que debe cumplir
el contratista para la ejecucion de “SERVICIO DE MONITOREO DE CALIDAD DE AGUA
EN LOS GRUPOS AEREOS DE LA FAC (GRUPO AEREO DEL ORIENTE, GRUPO
AEREO DEL AMAZONAS, GRUPO AEREO DEL CARIBE Y GRUPO AEREO DEL
CASANARE).

1. LUGAR DEL SERVICIO:

El servicio debe de ser prestado en ILOTE 4: GRUPO AEREO DEL CASANARE (GACAS): Las muestras seran tomadas en la Base
Aérea calle 40 # 19 - 45 Yopal Casanare.

2, HORARIO.

Se debera de coordinar con el supervisor del contrato de manera mensual la fecha de ingreso del personal
que realiza la toma de muestras.

El personal que tome las muestras debe estar asegurado al sistema de seguridad social y riesgos profesionales.
Es obligacién del contratista hacer que el personal de trabajadores utilice y cuente con los implementos de
seguridad segun el tipo de actividad que realicen.

3. UNIFORMES.

El contratista debe proveer al personal operario y/o técnico, los uniformes y/o dotacién de acuerdo a la actividad
que desarrolle, este uniforme debe ser prenda superior con el logo de la empresa. En caso de que el personal
no se encuentre debidamente uniformado al momento del ingreso a la Unidad, no se permitira el ingreso.

4, TRANSPORTE Y ALIMENTACION

El transporte, alimentacion y alojamiento del personal, el CONTRATISTA debera asumirla coordinacion y costo
de los mismos.

5. ASPECTO AMBIENTAL

El contratista se obliga a ejecutar los servicios de acuerdo con las disposiciones legales vigentes sobre el medio
ambiente, las normas especiales para el tramite y obtencién de las autorizaciones y permisos especificos
otorgados por la autoridad competente para el uso y aprovechamiento de los recursos naturales en caso de que
ser requeridas.

Durante la ejecucién del contrato el contratista esta obligado a organizar los trabajos de tal forma que los
procedimientos aplicados sean compatibles con los requerimientos técnicos necesarios para adelantar en
forma sostenible y con las disposiciones contenidas la legislacion ambiental colombiana aplicable.

6. PROGRAMA DE SALUD OCUPACIONAL.

El Contratista, ademas de la obligacion de establecer y ejecutar en forma permanente el Programa de Salud
Ocupacional, segun lo establecido en las normas vigentes, es responsable de los riesgos originados en su
ambiente de trabajo (Capitulo VI PREVENCION Y PROMOCION DE RIESGOS PROFESIONALES, Decreto
1295 de 1994).



NOTA:

Las empresas con menos de diez (10) trabajadores no estan obligadas a tener Programade Salud Ocupacional,
pero si deberan exhibir el Reglamento de Higiene y Seguridad Industrial, debidamente aprobado por el
Ministerio de Proteccion Social.

El contratista debera proveer a la totalidad del personal que labora o visita las instalaciones de la Unidad y de
acuerdo con la actividad que cumple en el proyecto o eldrea a visitar y al riesgo al que esta expuesto, de la
dotacion de seguridad necesaria. De la misma manera proveera y ubicara la sefializacién de seguridad
pertinente.

Para la ejecucién de los trabajos se deberan tomar todas las medidas de seguridad consideradas pertinentes,
inclusive aquellas recomendadas en el RETIE.

La totalidad del personal empleado en la prestacion del servicio debera ser calificado para la actividad a su cargo
dentro de la ejecucidn del proyecto, para lo que debera contar con |a respectiva tarjeta profesional y/o certificacion
(en los casos que aplique)

7. CONSIDERACIONES LOGISTICAS PARA LA PRESTACION DEL SERVICIO

Teniendo en cuenta que el presente proceso, el contratista asumira todos los costos enque se incurra con
ocasién del desarrollo del contrato.

o El contratista se obliga a ejecutar los servicios cumpliendo al 100% con el traslado de
equipos, materiales, insumos y todo aquello que requiera para la ejecucién del proyecto a su
cargo.

. El contratista garantizara la cadena de custodia de las muestras.

7.1 CONSIDERACIONES LOGISTICAS ESPECIALES

o Una vez adjudicado el contrato el supervisor del contrato coordinara la solicitudde
autorizacion para el ingreso a la Unidad.
. El contratista debera entregar los insumos, materiales, equipos, EPP, herramientas al

personal antes del ingreso a la Unidad militar Aérea, con el fin de que cuando ingrese el
personal garantice el desarrollo de tareas y actividades sin ninguna novedad.

. El contratista debera disponer de la logistica y el personal necesario para efectuar. El
nimero de muestras requerido de acuerdo a las cantidades requeridas.

NOTAS GENERALES

El alcance del trabajo comprende la provision de mano de obra, la direccion técnica, el suministro de materiales,
equipos y herramientas necesarias para llevar a cabo la totalidadde los andlisis de calidad de agua indicados de
acuerdo a las especificaciones y métodosde andlisis de calidad de agua estandarizados, teniendo en cuenta los
siguientes aspectos:

e Recoleccion de muestra



e  Preservacion de muestras
e  Transporte de muestras
o  Andlisis de muestras de acuerdo a métodos estandarizados y entrega de reporte deresultados.

El laboratorio debe estar acreditado por el Instituto de Hidrologia, Meteorologia y EstudiosAmbientales IDEAM,
bajo los lineamientos de la norma NTC-ISO/IEC 17025 “RequisitosGenerales de Competencia de Laboratorios de
Ensayo y Calibracion”.

NORMAS Y ESTANDARES ATENER EN CUENTA

Para la ejecucion de los trabajos el contratista se cefiira a los lineamientos establecidos enellos documentos:
o Standard Methods for the Examination of Water and WastewaterMétodos EPA
(Environmental Protection Agency)
o Métodos ASTM (American Society for Testing ans Materials) Demas métodos analiticos
avalados por IDEAM
o Guia para la vigilancia por laboratorio de Giardia y Cryptosporidium enmuestras deagua,
Instituto Nacional de Salud.

CANTIDAD DE VISITAS

CRONOGRAMA CANTIDAD DE VISITAS A REALIZAR

CENTRO DE AGUA
POTABLE - CONSUMO |ENTRENAMIENTO | RESIDUAL CRUDA
ACUATICO
Decreto 1076 de
2015 ARTICULO
2.2.3.3.9.5.
REPORTE TRANSITORIO.
MENSUAL: Criterios de | REPORTE
De acuerdo al calidad para uso | BIMESTRAL.:
FECHA Decreto 1575 agricola - | Resoluciones

TOMA DE REPORTE |de 2007, RESOLUCION 2115 de 2007-

Resolucion No.

MUESTRA | ANUAL.: Resoluciones 1256 DE 2021 |Articulo 30°,
2115 de 2007, :nsgfoneggmgﬁ; Articulo 5. De los | Resolucion
Resolucion usos y los | Numero 1096
811 de 2008 y criterios minimos |DE 2000 y
GUIA DE de calidad -|GUIA DE
GESTION RESOLUCION |GESTION
AMBIENTAL 1207 DEL 2014 | AMBIENTAL
RIEGO
ARTICULO 7 -
631 /2015
ARTICULO 80
dic-24 1 1
ene-25 1 1

feb-25 1 1




mar-25

abr-25

may-25

jun-25

jul-25

ago-25

TOTAL 1
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ANEXO OFERTA ECONOMICA

LOTE 4: GRUPO AEREO DEL CASANARE

Servicio Monitoreo de Calidad de Agua Vigencia 2024
(NO SUPERAR EL PRESUPUESTO OFICIAL DE $ 672.160,00 SO PENA DE RECHAZO DE

LA OFERTA)
CANT MUESTRAS CANT.
ITEM PARAMETRO POR VISITA VISITAS
(A) (B)
1 CENTRO DE ENTRENAMIENTO ACUATICO.

1.1 | Cloro residual libre 1 1

1.2 | Coliformes Totales 1 1

1.3 |Hierro 1 1

1.4 |Ph 1 1

1.5 | Cloro total residual 1 1

1.6 | Nitrogeno Amoniacal 1 1

1.7 |Cobre 1 1

1.8 |Pseudomonas Aeruginosa 1 1

1.9 | Aluminio 1 1
1.10 | Plata 1 1
1.11 | Coliformes Fecales 1 1

SUBTOTAL

AGUA CRUDA

2.1 | Turbiedad

2.2 | Color aparente

23 |PH




24

Cloro residual libre o residual del desinfectante usado

Servicio Monitoreo de Calidad de Agua Vigencia 2025
(NO SUPERAR EL PRESUPUESTO OFICIAL DE $35.000.000,00 SO PENA DE RECHAZO

DE LA OFERTA)

ITEM

PARAMETRO

CANT MUESTRAS
POR VISITA

CANT.
VISITAS

(A)

Cl

AGUA CONSUMO

1.1

Turbiedad

1.2

Color aparente

1.3

PH

1.4

Cloro Total Residual

1.5

Coliformes Totales

1.6

E. Coli

1.7

Conductividad

1.8

Antimonio

1.9

Arsénico

.10

Bario

A1

Cadmio

A2

Cianuro Libre y Disociable

A3

Cobre

14

Cromo Total

15

Mercurio

.16

Niquel

A7

Plomo
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18

Selenio

—

19

Trihalometanos Totales

1.20

Hidrocarburos Aromaticos Policiclicos HAP

1.21

Carbono Organico Total (COT)

1.22

Nitritos

1.23

Nitratos

1.24

Fluoruros y residual de coagulante utilizado

1.25

Calcio

1.26

Alcalinidad Total

1.27

Cloruros
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1.28

Aluminio

1.29

Tensoactivos

1.30

DBO

1.31

DQO

1.32

oD

1.33

Dureza Total

1.34

Hierro Total

1.35

Magnesio

1.36

Manganeso

1.37

Molibdeno

1.38

Sulfatos

1.39

Zinc

1.40

Fosfatos

1.41

Fosforo

1.42

Boro

1.43

Giardia y Criptosporidium

1.44

Virus

1.45
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Olor y sabor
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CENTRO DE ENTRENAMIENTO ACUATICO.

2.1

Cloro residual libre

2.2

Coliformes Totales

23

Conductividad Eléctrica a 25 °C

24

Hierro

2.5

Ph

2.6

Cloro total residual

2.7

Nitrogeno Amoniacal

2.8

Cobre

2.9

Pseudomonas Aeruginosa

2.10

Aluminio

2.1

Plata
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Coliformes Fecales

—_— [y [y [ [ [ [ e [

AGUA RESIDUAL

PARAMETROS GENERALES

3.1

PH

3.2

Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)

3.3

Demanda Bioquimica de Oxigeno DBO (5 dias)

3.4

Sélidos Suspendidos Totales (SST)

3.5

Solidos Sedimentables (SSED)

3.6

Aceites y Grasas

3.7
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Sustancias Activas al Azul de Metileno (SAAM)
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3.8

Aluminio

3.9

Arsenico

3.10

Berilio

3.1

Cadmio

3.12

Cinc

3.13

Cobalto

3.14

Cobre

3.15

Cromo

3.16

Fluor

3.17

Hierro Total

3.18

Litio

3.19

Manganeso

3.20

Molibdeno

3.21

Niquel

3.22

Plomo

3.23

Selenio

3.24

Vanadio

3.25

Conductividad

3.26

Fenoles totales

3.27

Hidrocarburos Totales (HPT)

3.28

Cianuro Libre y Disociable

3.29

Cloruros

3.30

Fluoruros y residual de coagulante utilizado

3.31

Sulfatos

3.32

Mercurio

3.33

Sodio

3.34

Antimonio
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3.35

Cloro Total Residual ( con minimo 30 minutos de
contacto )

BN

3.36

Ortofosfatos (P-PO43-)

3.37

Foésforo Total (P)

3.38

Nitratos (N-NO3-)

3.39

Nitritos (N-NO2-)

3.40

Nitrégeno Amoniacal (NNH3)

3.41

Nitrogeno Total (N)

3.42

Coliformes Termotolerantes

3.43

Entrecocos Fecales
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3.44

Salmonella SP - Hemitos Parasitos - Protozoos
Parasitos Humanos
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3.45

Boro

3.46

Acidez Total

3.47

Alcalinidad Total

3.48

Dureza Total
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AGUA CRUDA

4.1

Turbiedad

4.2

Color aparente

4.3

PH

4.4

Cloro residual libre o residual del desinfectante usado
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4.9

Coliformes Totales

4.10

E. Coli

4.1

Coductividad

412

Antimonio

413

Arsenico

4.14

Bario

4.15

Cadmio
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4.16

Cianuro Libre y Disociable

—_—

417

Cobre

4.18

Cromo Total

4.19

Mercurio

4.20

Niquel

4.21

Plomo

4.22

Selenio

4.23

Trihalometanos Totales

4.24

Hidrocaburos Aromaticos Policiclicos HAP

4.25

Carbono Organico Total (COT)

4.26

Nitritos

4.27

Nitratos

4.28

Fluoruros

4.29

Calcio

4.30

Alcalinidad Total

4.31

Cloruros

4.32

Aluminio

4.33

Tensoactivos

4.34

DBO

4.35

DQO

4.36

Oxigeno Disuelto (OD)

4.37

Dureza Total
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4.38

Hierro Total

4.39

Magnesio

4.40

Manganeso

4.41

Molibdeno

4.42

Sulfatos

4.43

Zinc

4.44

Fosfatos

4.45

Fosforo

4.46

Boro

4.47

Giardia y Criptosporidium

4.48

Virus

4.49

Amoniaco

4.50

Compuestos fendlicos

4.51

Bifenil Policlorados

4.52

Plata

4.53

Coliformes Fecales
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VIGENCIA 2024

1. CENTRO DE ENTRENAMIENTO ACUATICO.
1.1. CLORO RESIDUAL LIBRE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La cloracién tanto en agua de abastecimiento como aguas contaminadas sirve
principalmente para destruir o desactivar aquellos microorganismos que producen enfermedades,
adicionalmente como beneficio en el agua potable, coadyuba a la mejora en la calidad del agua resultante de
la reaccion del cloro con amoniaco, hierro, manganeso, sulfuro y otras sustancias organicas.

La concentracion minima detectable es aproximadamente 40 pg Cl como CI2/L si se usatiosulfato de sodio
(Na2S203) 0.01N en este método.

RESUMEN: El principio de este método se basa en la reaccion instantanea entre el cloro libre con el
N,Ndietil-p-fenilendiamina (DFD) en ausencia de iones yoduro, reacciona en su forma reducida para
producir el DFD oxidado de color rojo, el cual se vuelve a reducir valorando con sulfato ferroso amoniacal
hasta que el color rojo desaparece. La adicién posterior de yoduro de potasio actua cataliticamente
produciendo la liberacion de cloro delas cloraminas el cual vuelve a ser valorado en el sistema DFD/Fe(ll). La
adicién se realizade manera gradual para poder determinar las fracciones correspondientes a mono,
dicloraminas y tricloruro de nitrogeno. Cuando no se desee ninguna diferenciacion entre las especies de
Cloro es posible realizar una simplificacion del método determinando clorototal.

INTERFERENCIAS:

o El dioxido de cloro (C102) aparece con el cloro libre, en la proporcion de hasta una quinta parte de
su contenido total de cloro. Puede obtenerse una respuesta completa de ClO2, correspondiente
a su contenido total de cloro, si la muestra se acidifica primero en presencia del ion yoduro y
subsecuentemente se lleva a un pH aproximadamente neutro por adicién de Bicarbonato.

. El bromo, bromamina y yodo reaccionan con la disolucion indicadora de DFD y aparece con el
cloro libre. Si se adiciona la disolucion de glicina antes de la determinacion del cloro libre, éste se
convierte en formas no reactivas, quedando nuevamente el bromo y yodo para la reaccion con la
disolucion de DFD. La resta de estos residuos de la medicion residual sin glicina permite la
diferenciacion de cloro libre de bromo y yodo.

. La interferencia mas significativa encontrada en el agua es el manganeso oxidado. Para
corregir esta interferencia se debe poner 5 mL de disolucion amortiguadora y 0,5mL de disolucién de
arsenito de sodio en el matraz de titulacién, afiadir 100 mL de muestra y mezclar. Afiadir 5 mL de la
solucién indicadora DFD mezclar y titular con titulante SAF hasta que desaparezca el color rojo, restar
este valor a la lectura de clorolibre. Como alternativa se puede usar tioacetamida 0,25 % afadiendo
0,5 mL a cada 100 mL de muestra.

. Hay interferencias por cobre en concentraciones mayores a 10 mg Cu/L, esto se evita
adicionando EDTA a los reactivos. El cromato en concentraciones mayores a 2 mg/L también causa
interferencia, afiadir cloruro de bario para enmascarar estainterferenciapor precipitacion.

. Dado que se utilizan altas concentraciones de yoduro para medir el cloro combinado y las
trazas de yoduro incrementan notablemente la interferencia de cloramina durantelas mediciones de
cloro libre, evitar la contaminacién de yoduro lavando el material devidrio entre cada muestra o0 usando
material separado.



o Control del pH. Para obtener resultados precisos, es esencial tener cuidado en el control del
pH. Un pH apropiado es aquel que esta entre 6,2 a 6,5 dado que el cambiobrusco de la coloracion
permite una mejor apreciacion del punto final de la titulacion. Un pH demasiado bajo en el primer paso
tiende a hacer que la monocloramina aparezca en el paso de cloro libre y la dicloramina en el paso de
monocloramina. Un pH demasiado alto causa que el Oxigeno disuelto aporte color.

. Control de la temperatura. En todos los métodos de diferenciacion de cloro libre y las
cloraminas, las temperaturas altas incrementan la tendencia de las cloraminas a reaccionar y dirigir un
incremento aparente de los resultados de cloro libre. Las temperaturas altas incrementan también la
desaparicion del color.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

) Deben colectarse al menos 500 mL de muestra en un frasco de vidrio o polietileno.

) El analisis de cloro residual debe de hacerse inmediatamente después de que lamuestra
es colectada evitando exceso de luz y agitacion.

) Las muestras no deben ser almacenadas para su posterior analisis.

1.2 COLIFORMES TOTALES
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La presencia de Escherichia Coli es un indicador de contaminacion fecal y

posible presencia de patdgenos entéricos. Este organismo habita normalmente en el tracto digestivo de los
animales de sangre caliente, y en agua o suelo se encuentra a causa de una contaminacion fecal. Los
coliformes fecales por su parte pueden provenir de suelo y superficies de agua dulce, por lo tanto, no
siempre son intestinales. La presencia de estos microorganismos indica fallas en el tratamiento, sea deagua
potable o residual.

RESUMEN: La filtracién por membrana es el mecanismo mediante el cual se atrapan en la superficie de la
membrana microorganismos cuyo tamafio es mayor que el tamafio del poro 0.45 um, esto gracias a que una
bomba eléctrica ejerce una presion diferencial sobrela muestra de agua haciendo que se filtre. Los
contaminantes de tamafio menor que el especifico del poro atraviesan la membrana o se quedan retenidos en
su interior, las bacterias quedan en la superficie de la membrana y luego esta es llevada a un medio de
enriguecimiento selectivo.

INTERFERENCIAS
1.2.1  Lavado de material ineficiente.
1.2.2  Fallas en el proceso de esterilizacion de material.
1.2.3  Ambientes contaminados que afecten las muestras.
1.24  Procedimientos inadecuados de la siembra.
1.2.5  Fallas en la toma y transporte de la muestra.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El recipiente requeridoes botellas de
vidrio, esterilizables con capacidad no menor a 100 mL con preservante (tiosulfato de sodio y/o EDTA) si lo
requiere. El volumen minimo para analisis microbiolégico es de 100 mL.

Para andlisis bacteriolégico se toma la muestra directamente sin realizar purga delrecipiente, teniendo en
cuenta no llenar el recipiente completamente, con la precaucion dedejar una camara de aire dentro de él; el
recipiente bacteriolégico y su tapa, no deben tocar ninguna superficie contaminada, ya que esto podria
alterar el resultado. Se llena el recipiente hasta la cantidad deseada, se tapa y se coloca el material protector
de la tapa (papel o tela) ajustado con una cuerda.

Cuando se hagan tomas de rios, corrientes, lagos, pantanos, fuentes o pozos se obtendran muestras



representativas, no es conveniente tomar muestras demasiado cerca de la orillao demasiado lejos del punto
de extraccion ni a una profundidad superior o inferior a la de dicho punto, en estos puntos se puede hacer uso
de una cuerda o un nylon que se amarrea la botella y se descargue con la boca hacia abajo.

Después de recolectadas las muestras deben ser llevadas al laboratorio lo mas rapido posible. Sino es
posible el analisis en el lapso de 24 horas después del muestreo, se deberefrigerar a una temperatura entre
2°C. Se reduce al minimo la posibilidad de cambio durante el almacenamiento y transporte de las muestras.
Se evita la exposicidn a la luz solar directa. Es conveniente asegurar que los recipientes se mantengan en
posicién vertical y que el liquido de muestra no se derrame, igualmente el instrumento que se emplea como
refrigerante no debe entrar en contacto con la muestra para evitar su posiblecontaminacion. La nevera de
transporte debe contener hielos que mantengan la temperatura de refrigeracion, estas deben estar limpias
y en lo posible desinfectadas paraevitar una fuente de contaminacion.

1.3 HIERRO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: el hierro junto con el manganeso son elemento que generalmente se
encuentran en el agua y especialmente en el agua subterranea, dandole al agua sabor, olor y color
indeseable. El hierro puede causar manchas en ropa, accesorios de plomeria y concreto. Los depdsitos de
hierro se acumulan en cafierias, tanques de presion, calentadores de agua y equipo ablandador de agua.
La espectrometria de absorcion atomica de llama es un método aplicable a la determinacién de antimonio,
bismuto, cadmio, calcio, cesio, cromo, cobalto, cobre, oro, iridio, hierro, plomo, litio, magnesio, manganeso,
niquel, paladio, platino, potasio, rodio, rutenio, plata, sodio, estroncio, talio, estafio y zinc.
RESUMEN: En la espectrometria de absorcién atémica de llama, un rayo de luz se dirigea través de la
llama, hacia un monocromador y hacia un detector que mide la cantidad deluz absorbida por el elemento
atomizado en la llama. Para algunos metales, la absorcionatémica presenta una sensibilidad superior a la
emision de llamas. Debido a que cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcidn caracteristica, se
utiliza una lamparafuente compuesta por ese elemento; esto hace que el método esté relativamente
libre de interferencias espectrales o de radiacion. La cantidad de energia en la longitud de onda
caracteristica absorbida en la llama es proporcional a la concentracién del elemento en lamuestra en un
rango de concentracion limitado.
INTERFERENCIAS:
o Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracion directa de
la muestra a una llama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion por los atomos
unidos en combinacion molecular en la llama.
o Correccion de antecedentes: La absorcidén molecular y la dispersion de la luz causadas por
particulas solidas en la llama pueden causar valores de absorcion erréneamente altos que dan como
resultado errores positivos. Cuando se produzcantales fendmenos, utilice la correccidn de fondo para
obtener valores precisos.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

o La muestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio lavado con solucion1 a 1 de
HNO2.

o Recolectar una muestra de al menos 1000ml.

o Acidificar la muestra a pH<2 con HNO2.

o El tiempo maximo de preservacion es de 6 meses.

1.4 PH
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El método 9040 se usa para medir el pH de residuos acuososy aquellos residuos
donde la fase acuosa constituye al menos el 20% del volumen total del residuo. La corrosividad de &cidos



y bases concentradas, o de estos mezclados con sustancias inertes, no puede medirse. La medicion del
pH requiere algun contenido de agua.

RESUMEN: El pH de una muestra es determinado electrométricamente usando unelectrodo de vidrio en
combinacién con un potencial de referencia o un electrodo de combinacién. El dispositivo de medicion es
calibrado usando una serie de soluciones estandares de pH conocido.

INTERFERENCIAS:

1.4.1 Los efectos de la temperatura en la determinacion electrométrica del pH provienen dedos
fuentes. La primera es causada por el cambio en la sefial de salida del electrodo a varias temperaturas,
esta interferencia debe controlarse con instrumentos utilizandoun compensador de temperatura o
calibrando el sistema (electrodo- medidor) a la temperatura de las muestras. La segunda fuente de los
efectos de la temperatura en la variacion del pH se debe a los cambios de temperatura en la muestra,
este error depende de la muestra y no puede controlarse. Por lo tanto, debe reportarse la temperatura y
el pH de la muestra en el momento del analisis.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

1.4.2 Todas las muestras deben recolectarse usando un plan de muestreo avalado por las



autoridades competentes o de acuerdo con estandares internacionales.

1.4.3 Todas las muestras deben analizarse tan pronto como sea posible, en un tiempomenor
de 0.25h.

1.4.4 Los recipientes a usar para la recoleccion de las muestras deben ser de plastico o devidrio
Unicamente, y se recomienda un volumen minimo de 50 mL.

1.5 CLORO TOTAL RESIDUAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La cloracién tanto en agua de abastecimiento como aguas contaminadas sirve
principalmente para destruir o desactivar aquellos microorganismos que producen enfermedades,
adicionalmente como beneficio en el agua potable, coadyuba a la mejora en la calidad del agua resultante de
la reaccion del cloro con amoniaco, hierro, manganeso, sulfuro y otras sustancias organicas.

RESUMEN: el cloro se usa como desinfectante, tanto para aguas de abastecimiento comopara aguas
contaminadas para garantizar la desactivacién de los microorganismos evitando asi la generacion de
enfermedades en el caso del agua potable y la mejora de la calidad vertida a las fuentes receptoras en el
caso de las aguas residuales o servidas. La concentracion de cloro disminuye con el tiempo a causa de su
consumo por la destruccion de los microorganismos.

INTERFERENCIAS:
1.5.1 Formas oxidadas de manganeso y otros agentes oxidantes.
1.5.2  Los agentes reductores como los sulfuros organicos.
1.5.3  Aunque la valoracién neutra minimiza el efecto de interferencia de los iones férrico y nitrito,
se prefiere la valoracién acida porque algunas formas de cloro combinado no reaccionan a pH 7.
1.5.4  Utilizar solo acido acético para la valoracion acida; el acido sulfarico (H2S04) aumentara las
interferencias; nunca use acido clorhidrico (HCI).

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El cloro en solucion

acuosa no es estable y el contenido de cloro de las muestras o soluciones, particularmentelas soluciones
débiles, disminuira rapidamente. La exposicion a la luz solar u otra luz intensa o agitacion acelerara la
reduccion del cloro. Por lo tanto, inicie las determinacionesde cloro inmediatamente después del muestreo,
evitando la luz y la agitacion excesivas. No almacene muestras para analizarlas en busca de cloro.

1.6 NITROGENO AMONIACAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Este método describe el procedimiento para determinar el nitrégeno
amoniacal y nitrégeno Kjendahl total (NKT) en agua residuales domésticas, en este Ultimo convierten
compuestos nitrogenados de origen bioldgico tales como aminodcidos, proteinas y péptidos a amonio.

RESUMEN DEL METODO: El amoniaco de la muestra es separado por destilacion. El amoniaco liberado
es capturado en una solucién de acido bérico. Se emplea este procedimiento para concentraciones de NH3-
N superiores a 5 mg/L.

INTERFERENCIAS
1.6.1  La glicina urea, acido glutamico, cianatos y acetamida se hidrolizan muy lentamente en
solucién o reposo, pero solo la urea y los cianatos produciran la hidrélisis en la destilacién a pH 9.5.



Los compuestos alcalinos volatiles, como la hidracina y las aminas, influiran en los resultados titulo
métricos.

1.6.2  Cloro residual, debe ser removido por pre-tratamiento de la muestra con tiosulfato desodio
antes de la destilacion.

MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA
1.6.3  Se obtienen resultados mas fiables con muestra recientes. Destriyase el cloro residualdespués
de obtener las muestras para impedir su reaccién con el amoniaco.
1.6.4  Sino es posible un andlisis rapido, consérvese la muestra con 0.8 ml de H2S04 conc./L de
muestra a 4°C. El pH de las muestras conservadas con acido debe estar comprendido entre 1.5y 2.
Si se utiliza la conservacion con acido, neutralicense las muestras con NaOH o KOH inmediatamente
antes de hacer la determinacion.

1.7 COBRE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El cobre es un metal ampliamente usado en la industria, incluso en los
procesos de tratamiento de agua potable, pesticidas, fungicidas y alguicidas, lo que genera su presencia no
solo en agua y suelo, sino en vegetales y animales acuaticos, lo que puede ocasionar incluso sobrecarga de
la cadena nutricional. La espectrometria de absorcion atomica de llama es un método aplicable a la
determinacion de antimonio, bismuto, cadmio, calcio, cesio, cromo, cobalto, cobre, oro, iridio, hierro, plomo,
litio, magnesio, manganeso, niquel, paladio, platino, potasio, rodio, rutenio, plata, sodio, estroncio, talio,
estafio y zinc.

RESUMEN: En la espectrometria de absorcion atdmica de llama, un rayo de luz se dirigea través de la
llama, hacia un monocromador y hacia un detector que mide la cantidad deluz absorbida por el elemento
atomizado en la llama. Para algunos metales, la absorciénatdmica presenta una sensibilidad superior a la
emision de llamas. Debido a que cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcion caracteristica, se
utiliza una lamparafuente compuesta por ese elemento; esto hace que el método esté relativamente
libre de interferencias espectrales o de radiacion. La cantidad de energia en la longitud de onda
caracteristica absorbida en la llama es proporcional a la concentracién del elemento en lamuestra en un
rango de concentracion limitado.

INTERFERENCIAS:

1.7.1  Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracién directa de
la muestra a una llama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion por los atomos
unidos en combinacion molecular en la llama.

1.7.2  Correccion de antecedentes: La absorcion molecular y la dispersion de la luz causadas por
particulas sélidas en la llama pueden causar valores de absorcion erréneamente altos que dan
como resultado errores positivos. Cuando se produzcantales fendmenos, utilice la correccién de fondo
para obtener valores precisos.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

1.7.2.1  Lamuestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio lavados con solucién1 a 1 de
HNO.
1.7.2.2 Tomar minimo 1000ml de muestra



1.7.2.3 Acidificar a pH<2 con HNO3
1.7.2.4 Refrigerar la muestra a <6 °C
1.7.2.5 El tiempo de preservacion de la muestra es de 24 horas a 6 meses.

1.8 PSEUDOMONA AERUGINOSA
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La pseudomona aeruginosa es una bacteria gran-negativa aerébica, es un
patégeno oportunista tanto en humanos como en plantas, es un microorganismo capaz de nutrirse de
hidrocarburos, causando corrosion microbiana. Infecta los pulmones y las vias respiratorias, las vias
urinarias, tejidos y causa sepsis, puede ocasionar neumonias. La bacteria es capaz de multiplicarse y
sobrevivir en aguas tratadas debido a la densa capa polisacarida que hace las veces de barrera quimica y
protege a la bacteria del cloro residual libre.

RESUMEN: La filtracién por membrana es el mecanismo mediante el cual se atrapan en la superficie de la
membrana microorganismos cuyo tamafio es mayor que el tamafio del poro 0.45 um, esto gracias a que una
bomba eléctrica ejerce una presién diferencial sobre la muestra de agua haciendo que se filtre. Los
contaminantes de tamafio menor que el especifico del poro atraviesan la membrana o se quedan retenidos en
su interior, las bacterias quedan en la superficie de la membrana y luego esta es llevada a un medio de
enriguecimiento selectivo.

INTERFERENCIAS
1.8.1 Lavado de material ineficiente.
1.8.2 Fallas en el proceso de esterilizacion de material.
1.8.3  Ambientes contaminados que afecten las muestras.
1.8.4  Procedimientos inadecuados de la siembra.
1.8.5 Fallas en la toma y transporte de la muestra.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El recipiente requeridoes botellas de
vidrio, esterilizables con capacidad no menor a 100 mL con preservante (tiosulfato de sodio y/o EDTA) si lo
requiere. El volumen minimo para analisis microbiolégico es de 100 mL.

Para analisis bacteriologico se toma la muestra directamente sin realizar purga delrecipiente, teniendo en
cuenta no llenar el recipiente completamente, con la precaucién dedejar una camara de aire dentro de él; el
recipiente bacterioldgico y su tapa, no deben tocar ninguna superficie contaminada, ya que esto podria
alterar el resultado. Se llena el recipiente hasta la cantidad deseada, se tapa y se coloca el material protector
de la tapa (papel o tela) ajustado con una cuerda.

Cuando se hagan tomas de rios, corrientes, lagos, pantanos, fuentes 0 pozos se obtendran muestras
representativas, no es conveniente tomar muestras demasiado cerca de la orillao demasiado lejos del punto
de extraccion ni a una profundidad superior o inferior a la de dicho punto, en estos puntos se puede hacer uso
de una cuerda o un nylon que se amarrea la botella y se descargue con la boca hacia abajo.

Después de recolectadas las muestras deben ser llevadas al laboratorio lo mas rapido posible. Sino es
posible el andlisis en el lapso de 24 horas después del muestreo, se deberefrigerar a una temperatura entre
2°C. Se reduce al minimo la posibilidad de cambio durante el almacenamiento y transporte de las muestras.
Se evita la exposicidn a la luz solar directa. Es conveniente asegurar que los recipientes se mantengan en
posicién vertical y que el liquido de muestra no se derrame, igualmente el instrumento que se emplea como



refrigerante no debe entrar en contacto con la muestra para evitar su posiblecontaminacion. La nevera de
transporte debe contener hielos que mantengan la temperatura de refrigeracion, estas deben estar limpias
y en lo posible desinfectadas paraevitar una fuente de contaminacion.

1.9 ALUMINIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El aluminio es un componente natural de aguas superficialesy subterraneas,
adicionalmente el sulfato de aluminio es empleado ampliamente como agente floculante en el tratamiento de
agua potable, su contenido en el agua potable en alta concentracion genera negativo aspecto visual y sabor
al agua. Es considerado no tdxico y no se ha reportado efectos adversos en la salud por causa de
consumo o exposicion al aluminio. El método directo de llama de 6xido nitroso-acetileno es aplicablea la
determinacion de aluminio, bario, berilio, calcio, molibdeno, osmio, renio, silicio, torio,titanio y vanadio.

RESUMEN: En la espectrometria de absorcién atémica de llama, un rayo de luz se dirigea través de la
llama, hacia un monocromador y hacia un detector que mide la cantidad deluz absorbida por el elemento
atomizado en la llama. Para algunos metales, la absorciénatémica presenta una sensibilidad superior a la
emision de llamas. Debido a que cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcidn caracteristica, se
utiliza una lamparafuente compuesta por ese elemento; esto hace que el método esté relativamente
libre de interferencias espectrales o de radiacién. La cantidad de energia en la longitud de onda
caracteristica absorbida en la llama es proporcional a la concentracion del elemento en lamuestra en un
rango de concentracion limitado.

INTERFERENCIAS

1.9.1 Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracion
directa de la muestra a unallama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion
por los atomos unidos en combinacién molecular en la llama.

1.9.2 Correccion de antecedentes: La absorcion molecular y la dispersion de la luz
causadas por particulas solidas en la llama pueden causar valores de absorcion erréneamente
altos que dan como resultado errores positivos. Cuando se produzcan tales fendmenos, utilice la
correccion de fondo para obtener valores precisos.

1.10 PLATA
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Es un elemento metalico que como mineral es altamente deseado para joyeria,
componentes electronicos, entre otras aplicaciones, ademas de emplearse como desinfectante ene |
tratamiento de agua. El efecto conocido en la salud humana es la generacion de argiria por exposicion a
bajas concentraciones de plata. La espectrometria de absorcion atémica de llama es un método aplicable
a la determinacionde antimonio, bismuto, cadmio, calcio, cesio, cromo, cobalto, cobre, oro, iridio, hierro,
plomo, litio, magnesio, manganeso, niquel, paladio, platino, potasio, rodio, rutenio, plata, sodio, estroncio,
talio, estafio y zinc.

RESUMEN: En la espectrometria de absorcién atdmica de llama, un rayo de luz se dirigea través de la
llama, hacia un monocromador y hacia un detector que mide la cantidad deluz absorbida por el elemento
atomizado en la llama. Para algunos metales, la absorciénatémica presenta una sensibilidad superior a la
emision de llamas. Debido a que cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcion caracteristica,
se utiliza una lamparafuente compuesta por ese elemento; esto hace que el método esté relativamente libre
de interferencias espectrales o de radiacion. La cantidad de energia en la longitud de onda caracteristica



absorbida en la llama es proporcional a la concentracion del elemento en lamuestra en un rango de
concentracion limitado.

INTERFERENCIAS:

1.10.1 Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracién directa de
la muestra a una llama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion por los atomos
unidos en combinacién molecular en la llama.

1.10.2 Correccion de antecedentes: La absorcién molecular y la dispersion de la luz causadas por
particulas solidas en la llama pueden causar valores de absorcion erroneamente altos que dan como
resultado errores positivos. Cuando se produzcantales fenomenos, utilice la correccion de fondo para
obtener valores precisos.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

1.10.3 La muestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio borosilicato.
1.10.4 Recolectar un volumen de muestra de 1000ml.

1.10.5 Acidificar a pH<2 con &cido nitrico.

1.10.6 Tiempo maximo de preservacion 1 mes.

1.11 COLIFORMES FECALES
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La presencia de Escherichia Coli es un indicador de contaminacion fecal y
posible presencia de patdgenos entéricos. Este organismo habita normalmente en el tracto digestivo de los
animales de sangre caliente, y en agua o suelo se encuentra a causa de una contaminacion fecal. Los
coliformes fecales por su parte pueden provenir de suelo y superficies de agua dulce, por lo tanto, no
siempre son intestinales. La presencia de estos microorganismos indica fallas en el tratamiento, sea deagua
potable o residual.

RESUMEN: La filtracidn por membrana es el mecanismo mediante el cual se atrapan en la superficie de la
membrana microorganismos cuyo tamafio es mayor que el tamafio del poro 0.45 um, esto gracias a que una
bomba eléctrica ejerce una presion diferencial sobrela muestra de agua haciendo que se filtre. Los
contaminantes de tamafio menor que el especifico del poro atraviesan la membrana o se quedan retenidos en
su interior, las bacterias quedan en la superficie de la membrana y luego esté es llevada a un medio de
enriguecimiento selectivo.

INTERFERENCIAS
1.11.1 Lavado de material ineficiente.
1.11.2 Fallas en el proceso de esterilizaciéon de material.
1.11.3 Ambientes contaminados que afecten las muestras.
1.11.4 Procedimientos inadecuados de la siembra.
1.11.5 Fallas en la toma y transporte de la muestra.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El recipiente requeridoes botellas de
vidrio, esterilizables con capacidad no menor a 100 mL con preservante (tiosulfato de sodio y/o EDTA) si lo
requiere. El volumen minimo para analisis microbiolégico es de 100 mL.

Para andlisis bacteriolégico se toma la muestra directamente sin realizar purga delrecipiente, teniendo en
cuenta no llenar el recipiente completamente, con la precaucion dedejar una cdmara de aire dentro de él; el
recipiente bacterioldgico y su tapa, no deben tocar ninguna superficie contaminada, ya que esto podria
alterar el resultado. Se llena el recipiente hasta la cantidad deseada, se tapa y se coloca el material protector
de la tapa (papel o tela) ajustado con una cuerda.



Cuando se hagan tomas de rios, corrientes, lagos, pantanos, fuentes o pozos se obtendran muestras
representativas, no es conveniente tomar muestras demasiado cerca de la orillao demasiado lejos del punto
de extraccion ni a una profundidad superior o inferior a la de dicho punto, en estos puntos se puede hacer uso
de una cuerda o un nylon que se amarrea la botella y se descargue con la boca hacia abajo.

Después de recolectadas las muestras deben ser llevadas al laboratorio lo mas rapido posible. Sino es
posible el andlisis en el lapso de 24 horas después del muestreo, se deberefrigerar a una temperatura entre
2°C. Se reduce al minimo la posibilidad de cambio durante el aimacenamiento y transporte de las muestras.
Se evita la exposicidn a la luz solar directa. Es conveniente asegurar que los recipientes se mantengan en
posicion vertical y que el liquido de muestra no se derrame, igualmente el instrumento que se emplea como
refrigerante no debe entrar en contacto con la muestra para evitar su posiblecontaminacion. La nevera de
transporte debe contener hielos.

2. AGUA DE CRUDA

2.1. TURBIEDAD
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: los nefelémetros electronicos son los instrumentos preferidos para la medicion de
la turbidez del agua, la cual es causada por materia en suspension y coloidal como arcilla, limo, materia organica
e inorganica finamente dividida y plancton y otros organismos microscdpicos. Consiste en la medida de la
dispersién y absorcién de la luz que ejercen las particulas presentes en el agua, dificultando la transmision de
la misma sin cambio en la direccién y nivel de flujo a través de la muestra.

RESUMEN: El método consiste en la comparacion de la intensidad de la luz dispersada por la muestra
respecto a la intensidad de la luz dispersada por una suspension estandar de referencia en iguales
condiciones. Cuando mayor sea laintensidad de la luz dispersada, mayor la turbiedad.



INTERFERENCIAS:

o La turbidez se puede determinar para cualquier muestra de agua la cual estélibre de desechos y
sedimentos gruesos de sedimentacion rapida

o Cristaleria sucia

e Presencia de burbujas de aire que dan falsos resultados.

o El color verdadero, causado por sustancias disueltas que absorben la luz generan que la turbidez
medida sea baja, sin embargo, en el agua tratada, esteefecto no es significativo.

EQUIPOS Y MATERIALES

o Nefelémetro de laboratorio 0 de proceso, el cual es la fuente de luz para iluminar lamuestra y uno 0 mas
detectores fotoeléctricos con un dispositivo de lectura para indicar la intensidad de la luz dispersa a un
angulo de 90° de la luz incidente. La sensibilidad del aparato debe permitir detectar diferencias de
turbidez de 0.02 NTU, se pueden requerir varios rangos para la cobertura adecuada y sensibilidad
suficiente para turbidez baja. Tener en cuenta que se cuente con:

- Lampara de filamento de tungsteno que funcione a temperatura de colorentre 2200y
3000°K

- Distancia total recorrida por la luz incidente y dispersa dentro del tubo de
maximo10cm.

- Angulo de aceptacién de la luz por el detector centrado a 90° con respecto a
latrayectoria de la luz incidente y no exceder £30° desde 90°.

o Celdas para muestra: deben ser celdas o tubos de vidrio o plastico transparente eincoloro, las cuales se
deben limpiar minuciosamente tanto por dentro como por fuera, desecharlas si estan rayadas o
grabadas. Nunca manejarlos donde el haz de luz del instrumento los incidira, se deben utilizar tubos lo
suficientemente largos o con funda protectora que permita su correcta manipulacion. Al llenar las celdas con
muestra o estandar se deben agitar y dejar el tiempo necesario para que escapenlas burbujas.

e Lavarlas celdas o tubos con jabdn de laboratorio por dentro y por fuera, luego lavar con agua destilada
y dejar que sequen al aire, se deben manipular solo dela parte superior, evitando suciedad y huellas
dactilares. Se puede emplear aceitede silicona con el mismo indice de refraccion del vidrio, pero no en
abundante cantidad pues puede atraer suciedad y contaminar la muestra, este se debe esparcir con un
pafio suave que no suelte pelusa.

o Emplear pares de celdas coincidentes o la misma celda para la estandarizacion y la medicién de
muestra para evitar interferencia en la medicion.

REACTIVOS

e Agua de dilucién: el agua de alta pureza provocara cierta dispersién de luz, detectada por el equipo
como turbidez, para obtener agua de baja turbidez para diluciones (valor nominal 0.02 NTU) se debe
pasar agua de grado reactivo de laboratorio a través de un filtro con tamafio de poro que elimine
particulas mayores de 0.1um; o hacer uso de aguas desmineralizadas con poca turbidez.

e Suspensién estandar primaria de formazina:



- Solucién I: disuelva 1000 g de sulfato de hidracina en agua destilada y dikuir a
100mL en un matraz aforado.

- Solucion II: disuelva 10 g de hezametilentetramina en agua destilada y diluir a 100mL
en un matraz aforado.

- Enun matraz mezcle 5 mL de solucién | y 5 mL de solucion Il, dejar reposar 24 h a
+3°C. Se obtiene una suspension de 4000 NTU, la cual se debe transferir a un vaso
ambar que blogquee la luz UV para almacenamiento.
[ Diluir suspensiones de turbidez: diluir la suspension estandar de 4000NTU con agua de
dilusion de alta calidad, prepararla inmediatamente antes de usar.

[ Estandares secundarios: son aquellos estandares que el fabricante ha certificado,
proporcionan resultados de calibracion de los instrumentos equivalentes a los resultados obtenidos
con el estandar. Dentro de esto se encuentran suspensionesde stock comercial de formazina de
4000NTU, uspensiones de microesferas de copolimero de estireno- divilbenceno y articulos
suministrados por el fabricante como celdas con suspension de latex o con particulas de 6xido
metalico en un gel de polimero. Se recomienda usar suspensiones especificas del tipo de
nefelémetro utilizado

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

Se debe determinar la turbidez lo antes posible después de tomar la muestra, para obtener losmejores
resultados, sin alterar las condiciones originales de la muestra, como la temperatura o el pH. Agite suavemente
todas las muestras antes del examen para garantizar una medicion representativa. La conservacion de la
muestra no es practica; sin embargo, si es necesaria, refrigere o enfrie a 4°C, para minimizar la descomposicion
microbioldgica de sélidos.

PROCEDIMIENTO

[ Técnicas generales de medicion: es importante prestar atencién a las técnicas de medicion
adecuadas independientemente del instrumento utilizado. Mida la turbidez inmediatamente para
evitar cambio de temperatura, floculacién y sedimentacion de particulas que cambien las
caracteristicas de la muestra. Evite la dilucion siempre que sea posible, elimine aire u otros gases
atrapados en la muestra antes de realizar la medicién. No elimine las burbujas de aire dejando la
muestra en reposo, pues las particulas pueden asentarse y la temperatura de la muestra puede
cambiar.

[ Calibracion del Nefelometro: siguiendo las instrucciones del fabricante, midiendo al menos un
estandar en cada uno de los rangos de medicién a utilizar, asegurandose que el equipo de medidas
estables en todos los rangos de sensibilidad. Se debe ser cuidadoso en la manipulacion de las
celdas, desgasificacion y tratamiento para la condensacion en las celdas.

[ Medicion de la turbidez: Agite suavemente la muestra, espere a que desaparezcan las
burbujas y vierta la muestra en la celda, introduzca la celda en el nefelémetro y lea la turbidez
de la misma. Reporte la turbidez de la siguientemanera



RANGO DE TURBIDEZNTU REPORTE AL MAS CERCANONTU
0-1.0 0.05

1-10 0.1

10-40 1

40-100 5

100-400 10

400-1000 50

>1000 100

[ Calibracion de monitores continuos de turbidez: realice calibracion continua conpatrdn
primario de formazina o patrén secundario apropiado.

CONTROL DE CALIDAD

' Realice una buena limpieza de las celdas con aceite de silicona.

I Agite la muestra antes de realizar la medicién y verifique que al verterla en lacelda no se generen
burbujas que interfieran en la medicién.

[ Realice calibracion del equipo de acuerdo a las indicaciones del fabricante conperiodicidad con

el estandar indicado.

2.2. COLOR APARENTE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El color es el resultado de la presencia de iones metalicos naturales (hierro y
manganeso), humus, plancton, malezas y otros desechos, el color aparente se refiere no solo al color por
sustancias en solucion sino el debido a materia en suspension. Se determina en la muestra original sin filtracion ni
centrifugacion.

El método platino-cobalto es Util para medir el color del agua potable y de aquella en la que el color se debe a
materiales naturales, no es aplicable para aguas residuales industriales muy coloreadas.

RESUMEN: Se determina mediante la comparacién visual de la muestra con concentraciones de soluciones
coloreadas, la comparacion también se puede hacer con discos de color de vidrio especiales y calibrados.

El método estandar es la medicion del color platino-cobalto, siendo la unidad de colorimg de platino/L en forma
de ion cloroplatinato. La proporcion platino-cobalto se puede variar para igualar el tono en casos especiales.

INTERFERENCIAS

e Laturbidez hace que el color aparente sea mas alto que el color verdadero, por lotanto, si la
medicion es de color real, se debe eliminar la turbidez mediante centrifugacion durante 1 hora o
filtracion, antes de realizar la lectura.

El color del agua depende en gran medida del pH del agua y aumenta a medida que el pHaumenta. Indicar
el pH al que se determina el color.
B= mL de muestra tomada para dilucidn.

Reporte los resultados de color en nimeros enteros y registrelos asi:

UNIDADES DE COLOR REGISTRAR AL MAS CERCANO

1-50 1




61100 B

101-250 10
251-500 20
CONTROL DE CALIDAD

o Proteger los estandares contra la evaporacion y contaminacion cuando no estén enuso.
Para realizar la comparacion para definir el color de la muestra, tome los tubos mirando verticalmente hacia
abajo a través de los tubos hacia una superficie blanca colocada de tal manera que la luz se refleje hacia
arriba a través de las columnas de liquido.

2.3.PH
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: EI método 9040 se usa para medir el pH de residuos acuosos y aquellos
residuos donde la fase acuosa constituye al menos el 20% del volumen total del residuo. La corrosividad
de acidos y bases concentradas, o de estosmezclados con sustancias inertes, no puede medirse. La
medicién del pH requiere algun contenido de agua.
RESUMEN: El pH de una muestra es determinado electrométricamente usando un electrodo de vidrio en
combinacion con un potencial de referencia o un electrodo de combinacién. El dispositivo de
medicion es calibrado usando una serie de soluciones estandares de pH conocido.
INTERFERENCIAS:
2.3.1. El electrodo de vidrio, en general, no esta sujeto a interferencias de la solucién como
el color, la turbiedad, la materia coloidal, los oxidantes, los reductores, o la salinidad moderada
(solucion molar <0.1).

2.3.2. Los errores por sodio a niveles de pH mayores a 10 pueden reducirse o eliminarse
usando electrodos con bajo error por sodio.
2.3.3. Los recubrimientos del material aceitoso o el material particulado pueden alterarla

respuesta del electrodo. Dichos recubrimientos pueden usualmente removerse mediante un
limpiado suave o un lavado con detergente, seguido de un enjuague con agua destilada. Un
tratamiento con &cido clorhidrico (1:10) puede necesitarse para remover cualquier pelicula
remanente.

2.3.4. Los efectos de la temperatura en la determinacién electrométrica del pH provienen de
dos fuentes. La primera es causada por el cambio en la sefal de salida del electrodo a varias
temperaturas. Esta interferencia debe controlarse con instrumentos utilizando un compensador
de temperatura o calibrando el sistema (electrodo- medidor) a la temperatura de las muestras. La
segunda fuentede los efectos de la temperatura en la variacion cambio del pH se debe a los
cambios de temperatura en la muestra. Este error depende de la muestra y no puede controlarse.
Por lo tanto, debe reportarse la temperatura y el pH de la muestra en el momento del analisis.

EQUIPOS Y MATERIALES

2.3.5. pH-metro: Modelo de campo o de laboratorio. Varios instrumentos estén
disponibles en el mercado con variedad de especificaciones y equipos opcionales.

2.3.6. Electrodo de vidrio.

2.3.7. Electrodo de referencia: Puede usarse un electrodo de cloruro de plata-plata u
otra referencia con potencial constante.



2.3.8. NOTA: Es conveniente usar e incorporar electrodos combinados de medicion y
referencia. Dichos electrodos se encuentran disponibles en el mercado con materiales de llenado
sélidos o de tipo gel, ademas dichos electrodos requieren un minimo mantenimiento.
2.3.9. Agitador magnético y barra de agitacion con recubrimiento de teflén.
2.3.10. Termoémetro y/o sensor de temperatura para compensacion automatica.

2.3.11.  Soluciones tampén para calibracion.

REACTIVOS

2.3.12. Deben usarse reactivos de calidad analitica en todas las pruebas. A menos que
se de alguna indicacién, todos los reactivos a usar deben estar de acuerdo con las
especificaciones dadas por el Comité de Reactivos Analiticos de la Sociedad Americana de
Quimica, donde tales especificaciones estan disponibles. Otras clasificaciones pueden usarse,
siempre y cuando el reactivo tenga la purezanecesaria para permitir su uso sin disminuir la
precision en la determinacion.

2.3.13. Sales estandares tampones primarias se encuentran disponibles en el Instituto
Nacional de Estandares y Tecnologia (NIST) y pueden usarse en situaciones donde se requiere
una alta precision. La preparacién de las soluciones de referencia de dicha requiere de
precauciones especiales tales como usar agua de dilucion para baja conductividad, usar hornos
de secado y usar gas de purga librede diéxido de carbono. Dichas soluciones deben remplazarse al
mMenos una vez por mes.

2.3.14. Soluciones tampones estandares secundarias pueden prepararse de las sales de la
NIST o adquirirse de vendedores comerciales de soluciones. Dichas solucionescomerciales se han
validado al compararlas con las sales de la NIST y son recomendadas para un uso rutinario.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO 1.3.15.

1.3.16. Todas las muestras deben recolectarse usando un plan de muestreo avalado porlas
autoridades competentes o de acuerdo con estandares internacionales.

1.3.17. Todas las muestras deben analizarse tan pronto como sea posible.

1.3.18. Los recipientes a usar para la recoleccion de las muestras deben ser de plastico ode

vidrio unicamente, y se recomienda un volumen minimo de 50 mL.
PROCEDIMIENTO

a) CALIBRACION:

1.3.19. A causa de la gran variedad de pH-metros y accesorios, procedimientos detallados de
operacion de operacion que pueden incluirse en este método.Cada analisis debe
reportarse con la operacion de cada sistema y particularmente con todas las funciones de los
instrumentos. Se recomienda prestar especial atencién al cuidado de los electrodos.

Cada instrumento o sistema de electrodos debe calibrarse con un minimo de dospuntos que
soporten el pH esperado de las muestras y que estén separados entre si tres unidades de pH o mas.
(Para la caracterizacion de la corrosividad, la calibracién del pH-metro debe incluir una solucién
tampon de pH 2 para residuos acidos y una solucién tampén de pH 12 para residuos causticos;
también, para lacaracterizacion de la corrosividad, la muestra debe medirse a 25£1°C si el pH del
residuo es mayor a 12.). Varios disefios de instrumentos pueden incluir el uso de un dial (para
‘balancear” o “estandarizar”) o de un ajuste de pendiente, de acuerdo con las instrucciones que
sefale el fabricante. Realizar ajustes repetitivos en porciones sucesivas de las dos soluciones



tampones hasta que laslecturas obtenidas estén dentro de un rango de +0.05 unidades de pH
del valor de la solucion tampén.

1.3.20. Colocar la muestra o la solucion tampdn en un beaker de vidrio limpio usando el
suficiente volumen de tal forma que cubra totalmente el sensor del electrodo. Colocar el electrodo
de tal forma que no interfiera el movimiento de la barra de agitacién magnética. Si se esta tomando
una medicién en campo, los electrodos deben sumergirse en la corriente de muestreo a una
adecuada profundidad. Los electrodos deben agitarse de tal forma que se asegure que la muestra
se mueve alrededor del sensor de cada electrodo. Un indicativo de lo anterior es obtener lecturas
con diferencias menores a 0.1 unidades de pH entre los duplicados.

1.3.21. Si la temperatura de la muestra difiere en mas de 2°C de la temperatura de la
solucion tampén, la medida del pH debe corregirse. Los instrumentos estan equipados con
compensadores manuales o automaticos que ajustan electronicamente las diferencias de medida
debidas a los cambios en temperatura. Referirse a las especificaciones del fabricante.

1.3.22. Enjuagar completamente y limpiar suavemente los electrodos antes de cada
medicion del pH de las muestras. Sumergir los electrodos dentro del beaker con la muestra o en la
corriente de muestreo y agitar suavemente a una tasa constante para lograr una buena
homogenizacién y mantener los sélidos en suspension. Anotar y registrar el pH y la temperatura de
la muestra. Repetir las mediciones con alicuotas sucesivas de muestra hasta obtener valores que
difieran en menos de 0.1 unidades de pH. Dos o tres cambios de volumen son por lo general
suficientes.

b) PREPARACION DE LA MUESTRA Y MEDIDA DEL pH

1.3.23. Pese 20g de muestra en un beaker de 50ml adicione 50 ml de agua de ionizada,
cubra y agite por cinco minutos.
1.3.24. Si la temperatura difiere por mas de 2°C de la solucién buffer, la medida del valor

del pH debe ser corregida.

CONTROL DE CALIDAD
1.3.25. Referirse al capitulo 1 del manual EPA SW-846.
1.3.26. Los electrodos deben limpiarse con agua destilada entre muestra y muestra.
24, CLORO TOTAL RESIDUAL LIBRE

Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La cloracién tanto en agua de abastecimiento como aguas contaminadas sirve
principalmente para destruir o desactivar aquellos microorganismos que producen enfermedades,
adicionalmente como beneficio en el agua potable, coadyuva a la mejora en la calidad del agua resultante de
la reaccion del cloro con amoniaco, hierro, manganeso, sulfuro y otras sustancias organicas.

La concentracion minima detectable es aproximadamente 40 pg Cl como CI2/L si se usatiosulfato de sodio
(Na2S203) 0.01N en este método.

RESUMEN: el cloro liberara yodo libre de las soluciones de yoduro de potasio (KI) a pH 80 menos. El yodo
liberado se titula con una solucién estandar de tiosulfato de sodio (Na2S203) con almidén como indicador.



Valorar a pH 3 a 4 porque la reaccién no es estequiométrica a pH neutrodebido a la oxidacién parcial del tiosulfato
a sulfato.

INTERFERENCIAS:
e Formas oxidadas de manganeso y otros agentes oxidantes.
o Los agentes reductores como los sulfuros organicos.
e Aunque la valoracién neutra minimiza el efecto de interferencia de los iones férricoy nitrito, se
prefiere la valoracién acida porque algunas formas de cloro combinado no reaccionan a pH 7.
o Utilizar sélo acido acético para la valoracién acida; el acido sulfirico (H2SO4) aumentara las
interferencias; nunca use acido clorhidrico (HCI).

EQUIPOS Y MATERIALES:
e Matraz
o Cazuela de porcelana blanca
e Bureta
o Agitadores magnéticos
o Agitador de vidrio
REACTIVOS:

a) Acido acético.
b) Cristales de Yoduro de potasio, K.
c) Tiosulfato de sodio estandar, 0.1N: disolver 259 de Na2S203-5H20 en 1L de agua destilada
recién hervida y estandarizar contra el bi-yodato de potasio o el dicromato de potasio después de
por o menos 2 semanas de almacenamiento. Este almacenamiento inicial es necesario para
permitir la oxidacién de cualquier ion bisulfito presente. Usar agua destilada hervida y agregue
unos mililitros de CHCL3 (cloroformo) para minimizar la descomposiciénbacteriana.

Estandarice 0.1N de tiosulfato de sodio, por alguno de los siguientes métodos:
1. Método de yodo: disuelva 3,249 g de potasio biyodato, calidad estandar primaria, 0 3.5679
de yodato potasico secado a 103+2°C durante 1h, en agua destilada i diluir a 1000ml para producir
una solucién de 0.1000N. Conservar en frasco de vidrio con tapon.
A 80 mk de agua destilada, agregue agitando constantemente, 1 ml de acido sulfrico concentrado,
10ml de potasio biyodato 0.1000N y 1g de yoduro de potasio. Valorar inmediatamente con titulante
0.1N Tiosulfato de Sodio hasta que desaparezca el color azul.

2. Método de dicromato: disuelva 4,904 g de dicromato de potasio anhidro,K2Cr207, de
calidad estandar primaria, en agua destilada y diluya a 1000 ml paraobtener una soluciénde 0,1000
N. Conservar en un frasco con tapén de vidrio. Proceda como en el método del yodato, con las
siguientes excepciones: Sustituyael yodatocon 10,00 ml de K2Cr207 0,1000N y deje reposar la
mezcla de reaccion
6 minutos en la oscuridad antes de valorar con el valorante Na2S203 0,1N.

1

Na2S5203Normalizodo= miNaS O

consumido
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d) Titulante estandar de tiosulfato de sodio 0.01N o 0.025N: mejore la estabilidad de0.01N o
0.025N Na2S203 diluyendo una solucion envejecida 0.1N, preparada como se indica arriba, con
agua destilada recién hervida. Agregue 4 g de borato de sodio y 10 mg de yoduro de mercurio / L de
solucién. Para un trabajo preciso, estandarice esta solucion diariamente de acuerdo con las



instrucciones dadas anteriormente, usando yodato 0.01N o 0.025N o K2Cr207. Utilice
volumenes suficientes de estas soluciones estandar para quesu dilucion final no sea superior a
1+4.

Para acelerar las operaciones en las que se deben valorar muchas muestras, utilice una bureta
automatica de un tipo en el que el caucho no entre en contacto con la solucion. Los titulantes
estandar, 0,0100 N y 0,0250 N, son equivalentes, respectivamente, a 354,5 mg y 886,3 mg de Cl
como CI2/1 ml.

e) Solucién indicadora de almidén
f)  Yodo estandar, 0.1N
g) Yodo diluido estandar, 0.0282N

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El cloro en solucién acuosa no es estable
y el contenido de cloro de las muestras o soluciones, particularmente las soluciones débiles, disminuira
rapidamente. La exposicion a la luz solar u ofra luz intensa o agitacion acelerara la reduccién del cloro. Por lo
tanto, inicie las determinaciones de cloro inmediatamente después del muestreo, evitando la luz y la agitacion
excesivas. No almacene muestras para analizarlas en busca de cloro.

PROCEDIMIENTO:

1. Volumen de muestra: seleccione un volumen de muestra que no requiera mas de20ml 0.01N de
tiosulfato de sodio, ni menos de 0.2ml para el punto final de yoduro de almidon. Para un rango de
cloro de 1 a 10mg/L use una muestra de 500ml, y por encima de 10mg/L utilice
proporcionalmente menos muestra.
2. Preparacion para la titulacion: colocar 5ml de acido acético, o lo suficiente para reducir el pH
entre 3y 4 en un matraz o cazuela de porcelana blanca. Agregue 1g de Kl (yoduro de potasio) a
la muestra y mezcle con una varilla de agitacion.
3. Valoracion: se debe realizar lejos de la luz solar directa. Agregue tiosulfato de sodio 0.025N 0 0.01N en
una bureta y titule hasta que el color amarillo del yodo liberado casi desaparezca, agregue 1ml de
solucién de almidén y valore hasta que desaparezca el color azul.

4. Titulacion del blanco: Tomar un volumen de agua destilada correspondiente a la muestra utilizada
para la titulacion, agregar 5 ml de acido acético, 1 g de KIy 1 ml de solucion de almidon. Realice la
titulacion en blanco asi:

a) Siaparece un color azul, valorar con tiosulfato de sodio 0.025N o 0.01N hasta
quedes aparezca el color azul y registrar el resultado. B es negativo.
b) Sino aparece el color azul, valore con una solucién de yodo 0.0282N hasta que
aparezca el color azul. Valorar en negro con tiosulfato de sodio 0.025N o 0.01N y registrar
la diferencia. B es positivo.
Antes de calcular la concentracién de cloro, reste la titulacion en blanco de a) de latitulacion de la muestra; o si
es necesario, agregue el valor neto equivalente de latitulacion en blanco en b).

Para determinar el cloro residual total disponible en una muestra de agua:
Cl2 _ (A £ B) Nx35450

A= ml titulacion para muestra
B= ml titulacién para blanco (positivo onegativo N= normalidad de tiosulfato de sodio.



CONTROL DE CALIDAD:
o Elcloro en solucidn acuosa no es estable, el contenido disminuira rapidamente.
o Evite la exposicion a la luz solar u ofra luz intensa o agitacién acelerara lareduccién del cloro.
 |Inicie las determinaciones de cloro inmediatamente después del muestreo,evitando la luz y la
agitacion excesiva.

VIGENCIA 2025

1. AGUA DE CONSUMO

1.1. TURBIEDAD
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: los nefelémetros electronicos son los instrumentos preferidos para la medicion de
la turbidez del agua, la cual es causada por materia en suspension y coloidal como arcilla, limo, materia organica
e inorganica finamente dividida y plancton y otros organismos microscdpicos. Consiste en la medida de la
dispersién y absorcién de la luz que ejercen las particulas presentes en el agua, dificultando la transmision de
la misma sin cambio en la direccién y nivel de flujo a través de la muestra.

RESUMEN: EI método consiste en la comparacion de la intensidad de la luz dispersada por la muestra
respecto a la intensidad de la luz dispersada por una suspension estandar de referencia en iguales
condiciones. Cuando mayor sea laintensidad de la luz dispersada, mayor la turbiedad.



INTERFERENCIAS:

o La turbidez se puede determinar para cualquier muestra de agua la cual estélibre de desechos y
sedimentos gruesos de sedimentacion rapida

o Cristaleria sucia

e Presencia de burbujas de aire que dan falsos resultados.

o El color verdadero, causado por sustancias disueltas que absorben la luz generan que la turbidez
medida sea baja, sin embargo, en el agua tratada, esteefecto no es significativo.

EQUIPOS Y MATERIALES

o Nefelémetro de laboratorio 0 de proceso, el cual es la fuente de luz para iluminar lamuestra y uno 0 mas
detectores fotoeléctricos con un dispositivo de lectura para indicar la intensidad de la luz dispersa a un
angulo de 90° de la luz incidente. La sensibilidad del aparato debe permitir detectar diferencias de
turbidez de 0.02 NTU, se pueden requerir varios rangos para la cobertura adecuada y sensibilidad
suficiente para turbidez baja. Tener en cuenta que se cuente con:

- Lampara de filamento de tungsteno que funcione a temperatura de colorentre 2200y
3000°K

- Distancia total recorrida por la luz incidente y dispersa dentro del tubo de
maximo10cm.

- Angulo de aceptacién de la luz por el detector centrado a 90° con respecto a
latrayectoria de la luz incidente y no exceder £30° desde 90°.

o Celdas para muestra: deben ser celdas o tubos de vidrio o plastico transparente eincoloro, las cuales se
deben limpiar minuciosamente tanto por dentro como por fuera, desecharlas si estan rayadas o
grabadas. Nunca manejarlos donde el haz de luz del instrumento los incidira, se deben utilizar tubos lo
suficientemente largos o con funda protectora que permita su correcta manipulacion. Al llenar las celdas con
muestra o estandar se deben agitar y dejar el tiempo necesario para que escapenlas burbujas.

e Lavarlas celdas o tubos con jabdn de laboratorio por dentro y por fuera, luego lavar con agua destilada
y dejar que sequen al aire, se deben manipular solo dela parte superior, evitando suciedad y huellas
dactilares. Se puede emplear aceitede silicona con el mismo indice de refraccion del vidrio, pero no en
abundante cantidad pues puede atraer suciedad y contaminar la muestra, este se debe esparcir con un
pafio suave que no suelte pelusa.

e Emplear pares de celdas coincidentes o la misma celda para la estandarizacion y la medicion de
muestra para evitar interferencia en la medicion.

REACTIVOS

e Agua de dilucién: el agua de alta pureza provocara cierta dispersién de luz, detectada por el equipo
como turbidez, para obtener agua de baja turbidez para diluciones (valor nominal 0.02 NTU) se debe
pasar agua de grado reactivo de laboratorio a través de un filtro con tamafio de poro que elimine
particulas mayores de 0.1um; o hacer uso de aguas desmineralizadas con poca turbidez.

e Suspensién estandar primaria de formazina:



- Solucién I: disuelva 1000 g de sulfato de hidracina en agua destilada y dikuir a
100mL en un matraz aforado.

- Solucion II: disuelva 10 g de hezametilentetramina en agua destilada y diluir a 100mL
en un matraz aforado.

- Enun matraz mezcle 5 mL de solucién | y 5 mL de solucion Il, dejar reposar 24 h a
+3°C. Se obtiene una suspension de 4000 NTU, la cual se debe transferir a un vaso
ambar que bloquee la luz UV para almacenamiento.
[ Diluir suspensiones de turbidez: diluir la suspension estandar de 4000NTU con agua de
dilusion de alta calidad, prepararla inmediatamente antes de usar.

[ Estandares secundarios: son aquellos estandares que el fabricante ha certificado,
proporcionan resultados de calibracion de los instrumentos equivalentes a los resultados obtenidos
con el estandar. Dentro de esto se encuentran suspensionesde stock comercial de formazina de
4000NTU, uspensiones de microesferas de copolimero de estireno- divilbenceno y articulos
suministrados por el fabricante como celdas con suspension de latex o con particulas de 6xido
metalico en un gel de polimero. Se recomienda usar suspensiones especificas del tipo de
nefelémetro utilizado

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

Se debe determinar la turbidez lo antes posible después de tomar la muestra, para obtener losmejores
resultados, sin alterar las condiciones originales de la muestra, como la temperatura o el pH. Agite suavemente
todas las muestras antes del examen para garantizar una medicion representativa. La conservacion de la
muestra no es practica; sin embargo, si es necesaria, refrigere o enfrie a 4°C, para minimizar la descomposicion
microbioldgica de sélidos.

PROCEDIMIENTO

[ Técnicas generales de medicion: es importante prestar atencién a las técnicas de medicion
adecuadas independientemente del instrumento utilizado. Mida la turbidez inmediatamente para
evitar cambio de temperatura, floculacién y sedimentacion de particulas que cambien las
caracteristicas de la muestra. Evite la dilucion siempre que sea posible, elimine aire u otros gases
atrapados en la muestra antes de realizar la medicién. No elimine las burbujas de aire dejando la
muestra en reposo, pues las particulas pueden asentarse y la temperatura de la muestra puede
cambiar.

[ Calibracion del Nefelometro: siguiendo las instrucciones del fabricante, midiendo al menos un
estandar en cada uno de los rangos de medicion a utilizar, aseguradndose que el equipo de medidas
estables en todos los rangos de sensibilidad. Se debe ser cuidadoso en la manipulacion de las
celdas, desgasificacion y tratamiento para la condensacion en las celdas.

[ Medicion de la turbidez: Agite suavemente la muestra, espere a que desaparezcan las
burbujas y vierta la muestra en la celda, introduzca la celda en el nefelémetro y lea la turbidez
de la misma. Reporte la turbidez de la siguientemanera



RANGO DE TURBIDEZNTU REPORTE AL MAS CERCANONTU
0-1.0 0.05

1-10 0.1

10-40 1

40-100 5

100-400 10

400-1000 50

>1000 100

[ Calibracion de monitores continuos de turbidez: realice calibracion continua conpatrdn
primario de formazina o patrén secundario apropiado.

CONTROL DE CALIDAD

' Realice una buena limpieza de las celdas con aceite de silicona.

I Agite la muestra antes de realizar la medicién y verifique que al verterla en lacelda no se generen
burbujas que interfieran en la medicién.

[ Realice calibracion del equipo de acuerdo a las indicaciones del fabricante conperiodicidad con

el estandar indicado.

1.2. COLOR APARENTE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El color es el resultado de la presencia de iones metalicos naturales (hierro y
manganeso), humus, plancton, malezas y otros desechos, el color aparente se refiere no solo al color por
sustancias en solucion sino el debido a materia en suspension. Se determina en la muestra original sin filtracion ni
centrifugacion.

El método platino-cobalto es Util para medir el color del agua potable y de aquella en la que el color se debe a
materiales naturales, no es aplicable para aguas residuales industriales muy coloreadas.

RESUMEN: Se determina mediante la comparacién visual de la muestra con concentraciones de soluciones
coloreadas, la comparacion también se puede hacer con discos de color de vidrio especiales y calibrados.

El método estandar es la medicion del color platino-cobalto, siendo la unidad de colorimg de platino/L en forma
de ion cloroplatinato. La proporcion platino-cobalto se puede variar para igualar el tono en casos especiales.

INTERFERENCIAS

e Laturbidez hace que el color aparente sea mas alto que el color verdadero, por lotanto, si la
medicion es de color real, se debe eliminar la turbidez mediante centrifugacion durante 1 hora o
filtracion, antes de realizar la lectura.

El color del agua depende en gran medida del pH del agua y aumenta a medida que el pHaumenta. Indicar
el pH al que se determina el color.
B= mL de muestra tomada para dilucidn.

Reporte los resultados de color en nimeros enteros y registrelos asi:

UNIDADES DE COLOR REGISTRAR AL MAS CERCANO

1-50 1




61100 B

101-250 10
251-500 20
CONTROL DE CALIDAD

o Proteger los estandares contra la evaporacion y contaminacion cuando no estén enuso.
Para realizar la comparacion para definir el color de la muestra, tome los tubos mirando verticalmente hacia
abajo a través de los tubos hacia una superficie blanca colocada de tal manera que la luz se refleje hacia
arriba a través de las columnas de liquido.

1.3. PH
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: EI método 9040 se usa para medir el pH de residuos acuosos y aquellos
residuos donde la fase acuosa constituye al menos el 20% del volumen total del residuo. La corrosividad
de acidos y bases concentradas, o de estosmezclados con sustancias inertes, no puede medirse. La
medicién del pH requiere algun contenido de agua.
RESUMEN: El pH de una muestra es determinado electrométricamente usando un electrodo de vidrio en
combinacion con un potencial de referencia o un electrodo de combinacién. El dispositivo de
medicion es calibrado usando una serie de soluciones estandares de pH conocido.
INTERFERENCIAS:
241, El electrodo de vidrio, en general, no esta sujeto a interferencias de la solucién como
el color, la turbiedad, la materia coloidal, los oxidantes, los reductores, o la salinidad moderada
(solucion molar <0.1).

24.2. Los errores por sodio a niveles de pH mayores a 10 pueden reducirse o eliminarse
usando electrodos con bajo error por sodio.
24.3. Los recubrimientos del material aceitoso o el material particulado pueden alterarla

respuesta del electrodo. Dichos recubrimientos pueden usualmente removerse mediante un
limpiado suave o un lavado con detergente, seguido de un enjuague con agua destilada. Un
tratamiento con &cido clorhidrico (1:10) puede necesitarse para remover cualquier pelicula
remanente.

244, Los efectos de la temperatura en la determinacién electrométrica del pH provienen de
dos fuentes. La primera es causada por el cambio en la sefal de salida del electrodo a varias
temperaturas. Esta interferencia debe controlarse con instrumentos utilizando un compensador
de temperatura o calibrando el sistema (electrodo- medidor) a la temperatura de las muestras. La
segunda fuentede los efectos de la temperatura en la variacion cambio del pH se debe a los
cambios de temperatura en la muestra. Este error depende de la muestra y no puede controlarse.
Por lo tanto, debe reportarse la temperatura y el pH de la muestra en el momento del analisis.

EQUIPOS Y MATERIALES

24.5. pH-metro: Modelo de campo o de laboratorio. Varios instrumentos estén
disponibles en el mercado con variedad de especificaciones y equipos opcionales.

24.6. Electrodo de vidrio.

24.7. Electrodo de referencia: Puede usarse un electrodo de cloruro de plata-plata u
otra referencia con potencial constante.



24.8. NOTA: Es conveniente usar e incorporar electrodos combinados de medicion y
referencia. Dichos electrodos se encuentran disponibles en el mercado con materiales de llenado
sélidos o de tipo gel, ademas dichos electrodos requieren un minimo mantenimiento.
24.9. Agitador magnético y barra de agitacion con recubrimiento de teflén.
2.4.10. Termoémetro y/o sensor de temperatura para compensacion automatica.

24.11.  Soluciones tampén para calibracion.

REACTIVOS

24.12. Deben usarse reactivos de calidad analitica en todas las pruebas. A menos que
se de alguna indicacién, todos los reactivos a usar deben estar de acuerdo con las
especificaciones dadas por el Comité de Reactivos Analiticos de la Sociedad Americana de
Quimica, donde tales especificaciones estan disponibles. Otras clasificaciones pueden usarse,
siempre y cuando el reactivo tenga la purezanecesaria para permitir su uso sin disminuir la
precision en la determinacion.

2.4.13. Sales estandares tampones primarias se encuentran disponibles en el Instituto
Nacional de Estandares y Tecnologia (NIST) y pueden usarse en situaciones donde se requiere
una alta precision. La preparacién de las soluciones de referencia de dicha requiere de
precauciones especiales tales como usar agua de dilucion para baja conductividad, usar hornos
de secado y usar gas de purga librede diéxido de carbono. Dichas soluciones deben remplazarse al
mMenos una vez por mes.

2414, Soluciones tampones estandares secundarias pueden prepararse de las sales de la
NIST o adquirirse de vendedores comerciales de soluciones. Dichas solucionescomerciales se han
validado al compararlas con las sales de la NIST y son recomendadas para un uso rutinario.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO 1.3.15.
i.Todas las muestras deben recolectarse usando un plan de muestreo avalado porlas autoridades
competentes o de acuerdo con estandares internacionales.
ii. Todas las muestras deben analizarse tan pronto como sea posible.
iii.Los recipientes a usar para la recoleccion de las muestras deben ser de plastico ode vidrio
Unicamente, y se recomienda un volumen minimo de 50 mL.

PROCEDIMIENTO

c) CALIBRACION:

iv.A causa de la gran variedad de pH-metros y accesorios, procedimientos detallados de operacion
de operacion que pueden incluirse en este método.Cada analisis debe reportarse con la
operacion de cada sistema y particularmente con todas las funciones de los instrumentos. Se
recomienda prestar especial atencion al cuidado de los electrodos.

Cada instrumento o sistema de electrodos debe calibrarse con un minimo de dospuntos que
soporten el pH esperado de las muestras y que estén separados entre si tres unidades de pH o mas.
(Para la caracterizacion de la corrosividad, la calibracién del pH-metro debe incluir una solucién
tampon de pH 2 para residuos acidos y una solucién tampén de pH 12 para residuos causticos;
también, para lacaracterizacion de la corrosividad, la muestra debe medirse a 25£1°C si el pH del
residuo es mayor a 12.). Varios disefios de instrumentos pueden incluir el uso de un dial (para
‘balancear” o “estandarizar”) o de un ajuste de pendiente, de acuerdo con las instrucciones que
sefale el fabricante. Realizar ajustes repetitivos en porciones sucesivas de las dos soluciones



1.4.

tampones hasta que laslecturas obtenidas estén dentro de un rango de +0.05 unidades de pH
del valor de la solucion tampén.

v.Colocar la muestra o la solucién tampén en un beaker de vidrio limpio usando el suficiente
volumen de tal forma que cubra totaimente el sensor del electrodo. Colocar el electrodo de tal forma
que no interfiera el movimiento de la barra de agitacion magnética. Si se esta tomando una medicion
en campo, los electrodos deben sumergirse en la corriente de muestreo a una adecuada
profundidad. Los electrodos deben agitarse de tal forma que se asegure que la muestra se mueve
alrededor del sensor de cada electrodo. Un indicativo de lo anterior es obtener lecturas con
diferencias menores a 0.1 unidades de pH entre los duplicados.

vi.Si la temperatura de la muestra difiere en mas de 2°C de la temperatura de la solucion
tampén, la medida del pH debe corregirse. Los instrumentos estan equipados con
compensadores manuales o automaticos que ajustan electronicamente las diferencias de medida
debidas a los cambios en temperatura. Referirse a las especificaciones del fabricante.

vii.Enjuagar completamente y limpiar suavemente los electrodos antes de cada medicion del
pH de las muestras. Sumergir los electrodos dentro del beaker con la muestra o en la corriente
de muestreo y agitar suavemente a una tasa constante para lograr una buena
homogenizacién y mantener los sélidos en suspension. Anotar y registrar el pH y la temperatura de
la muestra. Repetir las mediciones con alicuotas sucesivas de muestra hasta obtener valores que
difieran en menos de 0.1 unidades de pH. Dos o tres cambios de volumen son por lo general
suficientes.

d) PREPARACION DE LA MUESTRA Y MEDIDA DEL pH

viii.Pese 20g de muestra en un beaker de 50ml adicione 50 ml de agua de ionizada, cubra y agite
por cinco minutos.
ix.Si la temperatura difiere por mas de 2°C de la solucién buffer, la medida del valor del pH debe
ser corregida.

CONTROL DE CALIDAD

X. Referirse al capitulo 1 del manual EPA SW-846.
Xi. Los electrodos deben limpiarse con agua destilada entre muestra y muestra.

CLORO TOTAL RESIDUAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La cloracién tanto en agua de abastecimiento como aguas contaminadas sirve
principalmente para destruir o desactivar aquellos microorganismos que producen enfermedades,
adicionalmente como beneficio en el agua potable, coadyuva a la mejora en la calidad del agua resultante de
la reaccion del cloro con amoniaco, hierro, manganeso, sulfuro y otras sustancias organicas.

La concentracion minima detectable es aproximadamente 40 pg Cl como CI2/L si se usatiosulfato de sodio
(Na2S203) 0.01N en este método.

RESUMEN: el cloro liberara yodo libre de las soluciones de yoduro de potasio (KI) a pH 80 menos. El yodo
liberado se titula con una solucién estandar de tiosulfato de sodio (Na2S203) con almidén como indicador.



Valorar a pH 3 a 4 porque la reaccién no es estequiométrica a pH neutrodebido a la oxidacién parcial del tiosulfato
a sulfato.

INTERFERENCIAS:
e Formas oxidadas de manganeso y otros agentes oxidantes.
o Los agentes reductores como los sulfuros organicos.
e Aunque la valoracién neutra minimiza el efecto de interferencia de los iones férricoy nitrito, se
prefiere la valoracién acida porque algunas formas de cloro combinado no reaccionan a pH 7.
o Utilizar sélo acido acético para la valoracién acida; el acido sulfirico (H2SO4) aumentara las
interferencias; nunca use acido clorhidrico (HCI).

EQUIPOS Y MATERIALES:
e Matraz
o Cazuela de porcelana blanca
e Bureta
o Agitadores magnéticos
o Agitador de vidrio
REACTIVOS:

h) Acido acético.

i) Cristales de Yoduro de potasio, K.

j) Tiosulfato de sodio estandar, 0.1N: disolver 25g de Na2S203:5H20 en 1L de agua destilada
recién hervida y estandarizar contra el bi-yodato de potasio o el dicromato de potasio después de
por o menos 2 semanas de almacenamiento. Este almacenamiento inicial es necesario para
permitir la oxidacién de cualquier ion bisulfito presente. Usar agua destilada hervida y agregue
unos mililitros de CHCL3 (cloroformo) para minimizar la descomposiciénbacteriana.

Estandarice 0.1N de tiosulfato de sodio, por alguno de los siguientes métodos:

3. Método de yodo: disuelva 3,249 g de potasio biyodato, calidad estandar primaria, o 3.567¢
de yodato potasico secado a 103+2°C durante 1h, en agua destilada i diluir a 1000ml para producir
una solucién de 0.1000N. Conservar en frasco de vidrio con tapon.
A 80 mk de agua destilada, agregue agitando constantemente, 1 ml de acido sulfrico concentrado,
10ml de potasio biyodato 0.1000N y 1g de yoduro de potasio. Valorar inmediatamente con titulante
0.1N Tiosulfato de Sodio hasta que desaparezca el color azul.

4. Método de dicromato: disuelva 4,904 g de dicromato de potasio anhidro,K2Cr207, de
calidad estandar primaria, en agua destilada y diluya a 1000 ml paraobtener una soluciénde 0,1000
N. Conservar en un frasco con tapén de vidrio. Proceda como en el método del yodato, con las
siguientes excepciones: Sustituyael yodatocon 10,00 ml de K2Cr207 0,1000N y deje reposar la
mezcla de reaccion
6 minutos en la oscuridad antes de valorar con el valorante Na2S203 0,1N.

1

Na2S5203Normalizodo= miNaS O

consumido
223

k) Titulante estandar de tiosulfato de sodio 0.01N o 0.025N: mejore la estabilidad de0.01N o
0.025N Na2S203 diluyendo una solucion envejecida 0.1N, preparada como se indica arriba, con
agua destilada recién hervida. Agregue 4 g de borato de sodio y 10 mg de yoduro de mercurio / L de
solucién. Para un trabajo preciso, estandarice esta solucion diariamente de acuerdo con las



instrucciones dadas anteriormente, usando yodato 0.01N o 0.025N o K2Cr207. Utilice
volumenes suficientes de estas soluciones estandar para quesu dilucion final no sea superior a
1+4.

Para acelerar las operaciones en las que se deben valorar muchas muestras, utilice una bureta
automatica de un tipo en el que el caucho no entre en contacto con la solucion. Los titulantes
estandar, 0,0100 N y 0,0250 N, son equivalentes, respectivamente, a 354,5 mg y 886,3 mg de Cl
como CI2/1 ml.

)  Solucion indicadora de almidén
m) Yodo estandar, 0.1N
n) Yodo diluido estandar, 0.0282N

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El cloro en solucién acuosa no es estable
y el contenido de cloro de las muestras o soluciones, particularmente las soluciones débiles, disminuira
rapidamente. La exposicion a la luz solar u ofra luz intensa o agitacion acelerara la reduccién del cloro. Por lo
tanto, inicie las determinaciones de cloro inmediatamente después del muestreo, evitando la luz y la agitacion
excesivas. No almacene muestras para analizarlas en busca de cloro.

PROCEDIMIENTO:

5. Volumen de muestra: seleccione un volumen de muestra que no requiera mas de20ml 0.01N de
tiosulfato de sodio, ni menos de 0.2ml para el punto final de yoduro de almidon. Para un rango de
cloro de 1 a 10mg/L use una muestra de 500ml, y por encima de 10mg/L utilice
proporcionalmente menos muestra.
6. Preparacion para la titulacion: colocar 5ml de acido acético, o lo suficiente para reducir el pH
entre 3y 4 en un matraz o cazuela de porcelana blanca. Agregue 1g de Kl (yoduro de potasio) a
la muestra y mezcle con una varilla de agitacion.
7. Valoracion: se debe realizar lejos de la luz solar directa. Agregue tiosulfato de sodio 0.025N 0 0.01N en
una bureta y titule hasta que el color amarillo del yodo liberado casi desaparezca, agregue 1ml de
solucién de almidén y valore hasta que desaparezca el color azul.

8. Titulacidn del blanco: Tomar un volumen de agua destilada correspondiente a la muestra utilizada
para la titulacion, agregar 5 ml de acido acético, 1 g de KIy 1 ml de solucion de almidon. Realice la
titulacion en blanco asi:

a) Siaparece un color azul, valorar con tiosulfato de sodio 0.025N o 0.01N hasta
quedes aparezca el color azul y registrar el resultado. B es negativo.
b) Sino aparece el color azul, valore con una solucién de yodo 0.0282N hasta que
aparezca el color azul. Valorar en negro con tiosulfato de sodio 0.025N o 0.01N y registrar
la diferencia. B es positivo.
Antes de calcular la concentracién de cloro, reste la titulacion en blanco de a) de latitulacion de la muestra; o si
es necesario, agregue el valor neto equivalente de latitulacion en blanco en b).

Para determinar el cloro residual total disponible en una muestra de agua:
Cl2 _ (A £ B) Nx35450

A= ml titulacion para muestra
B= ml titulacién para blanco (positivo onegativo N= normalidad de tiosulfato de sodio.



CONTROL DE CALIDAD:
o Elcloro en solucion acuosa no es estable, el contenido disminuira rapidamente.
o Evite la exposicion a la luz solar u otra luz intensa o agitacién acelerar lareduccién del cloro.
e |Inicie las determinaciones de cloro inmediatamente después del muestreo,evitando la luz y la
agitacion excesiva.

1.5. COLIFORMES TOTALES
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION

2.4.15. Lapresencia de Escherichia Coli es un indicador de contaminacion fecal y posible presencia de
patdgenos entéricos. El método de enzima sustrato es un método el cualdetecta coliformes totales y

E. Coli, requiere menor tiempo (18- 24 horas) y es mas preciso. El método detecta hasta < 3
bacterias/100mL y disminuye la interferencia deorganismos heterotréficos.

2.4.16. El método se basa en la hidrolisis por parte de enzimas especificas presentes en los
coliformestotales y E. Coli de un sustrato cromogénico, 5-bromo-4-cloro-3-indolil- §-D- galactopirandsido
(X- GAL), y un sustrato fluorogénico, 4-metil-umbeliferil-B-D- glucurénido (MUG). Al usar este método los
coliformes son definidos como toda bacteria que posea la enzima B-D- galactosidasa.

RESUMEN DEL METODO

2.4.17. Esterilizar el material que se va a usar en la autoclave.

2.4.18. Preparacion de la solucion salina al 0.85 % en la cual se realizara las dilucionesrespectivas de
la muestra.

2.4.19. Preparacion del medio de cultivo LMX fluorocult y llevarlo a los tubos taparosca.

2.4.20. Realizarlas diluciones y siembras correspondientes y llevar a la incubadora a 35°C por 24 a 48
horas.

2.4.21. Sacar los tubos de la incubadora y observar si se presenta cambio de color, contar los tubos
positivos para cada dilucién y reportar positivo para coliformes totales. Ir a la tabla 5 para determinar
el NMP/mL.

2.4.22. Alumbrar en la oscuridad los tubos que dieron positivo para coliformes totales con unalampara
de fluorescencia, aquellos que presentan fluorescencia se informan positivospara E. Coli. Contar los
tubos positivos por cada dilucion sembrada y determinar con la tabla 5 el NMP/mL de E. Coli.

INTERFERENCIAS

2.4.23. Una preparacién errénea de los tubos de dilucion, ya que si la solucién no esisotonica las
bacterias pueden morir al no poder regular la presién osmética.

2.4.24. Marcar erréneamente al momento del conteo de los resultados.

2.4.25. Asegurarse de agitar vigorosamente cada una de las diluciones antes de realizar lasiguiente,
y de realizar correctamente el pipeteo.

2.4.26. Realizar el conteo de las muestras antes del tiempo estipulado puede ocasionarerrores en la
lectura.

2.4.27. Temperaturas inadecuadas en la incubacion de las muestras, temperaturas muy altaspueden
matar a los microorganismos mientras que por lo contrario bajas temperaturas pueden evitar que las
bacterias crezcan rapidamente.



EQUIPOS Y MATERIALES

2.4.28. Frasco con 90 mL de solucién salina al 0.85%.
2.4.29. Tubos taparosca con solucion salina al 0.85%.
2.4.30. Balanza.

2.4.31. Incubadora a 35°C.

2.4.32. Lampara UV 360 nm.

2.4.33. Pipetas de 1 mL.

2.4.34. Tubos taparosca con caldo LMX fluorocult.
2.4.35. Pipetas de 10 mL.

2.4.36. Bolsas ziploc.

2.4.37. Autoclave.

2.4.38. Caja de fésforos.

2.4.39. Cradilla para tubos de ensayo.

2.4.40. Pipeteador.

2.4.41. Solucion de alcohol al 70%.

2.4.42. Servilletas.

2.4.43. Rollo de papel vinipel.

REACTIVOS Y ESTANDARES

a) PREPARACION DEL MEDIO DE CULTIVO LMX FLUOROCULT: Suspender 17 gramos del medio
de cultivo en 1 litro de agua destilada y disolver hasta ebullicion. Posteriormente distribuir el medio de cultivo
preparado en los contenedores finales y esterilizar en autoclave a 121°C por 15 minutos.

b)  PREPARACION DE LA SOLUCION SALINA (NaCl) AL 0.85%: Suspender 0.85 gramos de NaCl en 100
mL de agua destilada. Distribuir en contenedores finales y esterilizar en autoclave a 121°C por 15
minutos.

MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA: La muestra debera ser tomada ytransportada en
condiciones de refrigeracion (4°C) y ser analizada antes de 24 horas.

CALIBRACION Y ESTANDARIZACION: Se debe realizar un control de esterilidad del medio de cultivo sin
inocular, el cual se incuba junto con las muestras en igualescondiciones de temperatura y tiempo.

PROCEDIMIENTO

2.4.44. Desinfectar el lugar de trabajo con etanol al 70% y prender el mechero.

2.4.45. Homogenizar la muestra, y tomar de esta 10mL para posteriormente depositarlos en el
frascocon 90 mL de NaCl al 0.85% estéril (dilucion 10-1).

2.4.46. Agitar el frasco vigorosamente.

2.4.47. Transferir 1 mL de la dilucién anterior a un tubo que contenga 9 mL de NaCl al 0.85%esteril
ymezclar de nuevo vigorosamente (dilucién 10-2).

2.4.48. Continuar haciendo las diluciones necesarias. El rango de las diluciones preparadasy
sembradas depende de la naturaleza de la muestra, es recomendable sembrar minimo 3 diluciones.
2.4.49. De cada una de las diluciones decimales seriadas se siembra 1 mL por triplicado en tubos
taparosca que contienen 10 mL de caldo LMX fluorocult. Llevar los tubos a incubacion a 35+2°C
durante 24 a 48 horas.



CONTROL DE CALIDAD: Como control negativo de esterilidad se debe incubar un tubode caldoLMX
fluorocult sin inocular a 35+2°C durante 24 a 48 horas.

CALCULOS E INTERPRETACION DE RESULTADOS: Sacar los tubos de la incubadora yobservarel cambio de
color de los mismos.

2.4.50. El cambio de color amarillo original del medio de cultivo LMX fluorocult a color verde indica

presencia de coliformes totales. Contar los tubos positivos por cada una de lasdiluciones sembradas
y con la ayuda de la tabla 5 determinar el NMP/mL de coliformes totales utilizando la férmula:

NMP/mL = Numero que esté en la tabla = Factor inverso de diIu%%n intermedia

2.4.51. Alumbrar en la oscuridad los tubos que dieron positivo para coliformes totales con unalampara
de fluorescencia con longitud de onda de 366 nm. Aquellos que presentan fluorescencia se informan
positivos para E. Coli.

2.4.52. Contar los tubos positivos por cada dilucién sembrada y determinar con la tabla 5 el NMP/mL
de E. Coli utilizando la formula anterior.

1.6. E.COLI
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION

2.4.53. Lapresencia de Escherichia Coli es un indicador de contaminacion fecal y posible presencia de
patdgenos entéricos. El método de enzima sustrato es un método el cualdetecta coliformes totales y

E. Coli, requieremenor tiempo (18- 24 horas) y es mas preciso. El método detecta hasta < 3
bacterias/100mL y disminuye la interferencia deorganismos heterotréficos.

2.4.54. El método se basa en la hidrolisis por parte de enzimas especificas presentes en los
coliformestotales y E. Coli de un sustrato cromogénico, 5-bromo-4-cloro-3-indolil- §-D- galactopirandsido
(X- GAL), y un sustrato fluorogénico, 4-metil-umbeliferil-B-D- glucurénido (MUG). Al usar este método los
coliformes son definidos como toda bacteria que posea la enzima B-D- galactosidasa.

RESUMEN DEL METODO

2.4.55. Esterilizar el material que se va a usar en la autoclave.

2.4.56. Preparacion de la solucion salina al 0.85 % en la cual se realizara las dilucionesrespectivas de
la muestra.

2.4.57. Preparacion del medio de cultivo LMX fluorocult y llevarlo a los tubos taparosca.

2.4.58. Realizar las diluciones y siembras correspondientes y llevar a la incubadora a 35°C por 24 a 48
horas.

2.4.59. Sacar los tubos de la incubadora y observar si se presenta cambio de color, contar los tubos
positivos para cada dilucién y reportar positivo para coliformes totales. Ir a la tabla 5 para determinar
el NMP/mL.

2.4.60. Alumbrar en la oscuridad los tubos que dieron positivo para coliformes totales con una lampara
de fluorescencia, aquellos que presentan fluorescencia se informan positivospara E. Coli. Contar los
tubos positivos por cada dilucion sembrada y determinar con la tabla 5 el NMP/mL de E. Coli.



INTERFERENCIAS

24.61. Una preparacion errénea de los tubos de dilucién, ya que si la solucién no es
isotdnica las bacterias pueden morir al no poder regular la presién osmotica.

2.4.62. Marcar errdneamente al momento del conteo de los resultados.

2.4.63. Asegurarse de agitar vigorosamente cada una de las diluciones antes de realizar la
siguiente, y de realizar correctamente el pipeteo.

2.4.64. Realizar el conteo de las muestras antes del tiempo estipulado puede ocasionar errores en la
lectura.

2.4.65. Temperaturas inadecuadas en la incubacion de las muestras, temperaturas muy altas
pueden matar a los microorganismos mientras que por lo contrario bajas temperaturas pueden evitar que
las bacterias crezcan rapidamente.

EQUIPOS Y MATERIALES

2.4.66. Frasco con 90 mL de solucion salina al 0.85%.
2.4.67. Tubos taparosca con solucion salina al 0.85%.
2.4.68. Balanza.

2.4.69. Incubadora a 35°C.

2.4.70. Lampara UV 360 nm.

2.4.71. Pipetas de 1 mL.

2.4.72. Tubos taparosca con caldo LMX fluorocult.
2.4.73. Pipetas de 10 mL.

2.4.74. Bolsas ziploc.

2.4.75. Autoclave.

2.4.76. Caja de fosforos.

2.4.77. Cradilla para tubos de ensayo.

2.4.78. Pipeteador.

2.4.79. Solucién de alcohol al 70%.

2.4.80. Servilletas.

2.4.81. Rollo de papel vinipel.

REACTIVOS Y ESTANDARES

c) PREPARACION DEL MEDIO DE CULTIVO LMX FLUOROCULT: Suspender 17 gramos del medio
de cultivo en 1 litro de agua destilada y disolver hasta ebullicidn. Posteriormente distribuir el medio de cultivo
preparado en los contenedores finales y esterilizar en autoclave a 121°C por 15 minutos.

d)  PREPARACION DE LA SOLUCION SALINA (NaCl) AL 0.85%: Suspender 0.85 gramos de NaCl en 100
mL de agua destilada. Distribuir en contenedores finales y esterilizar en autoclave a 121°C por 15
minutos.

MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA: La muestra debera ser tomada ytransportada en
condiciones de refrigeracién (4°C) y ser analizada antes de 24 horas.

CALIBRACION Y ESTANDARIZACION: Se debe realizar un control de esterilidad del medio de cultivo sin
inocular, el cual se incuba junto con las muestras en iguales condiciones de temperatura y tiempo.



PROCEDIMIENTO

2.4.82. Desinfectar el lugar de trabajo con etanol al 70% y prender el mechero.

2.4.83. Homogenizar la muestra, y tomar de esta 10mL para posteriormente depositarlos en el
frascocon 90 mL de NaCl al 0.85% estéril (dilucion 10-1).

2.4.84. Agitar el frasco vigorosamente.

2.4.85. Transferir 1 mL de la dilucién anterior a un tubo que contenga 9 mL de NaCl al0.85% esteril
ymezclar de nuevo vigorosamente (dilucion 10-2).

2.4.86. Continuar haciendo las diluciones necesarias. El rango de las diluciones preparadasy
sembradas depende de la naturaleza de la muestra, es recomendable sembrar minimo 3 diluciones.
2.4.87. De cada una de las diluciones decimales seriadas se siembra 1 mL por triplicado en tubos
taparosca que contienen 10 mL de caldo LMX fluorocult. Llevar los tubos a incubacion a 35+2°C
durante 24 a 48 horas.

CONTROL DE CALIDAD: Como control negativo de esterilidad se debe incubar un tubo de caldo LMX
fluorocult sin inocular a 35+2°C durante 24 a 48 horas.

CALCULOS E INTERPRETACION DE RESULTADOS: Sacar los tubos de la incubadora yobservarel cambio de
color de los mismos.

El cambio de color amarillo original del medio de cultivo LMX fluorocult a color verdeindica presencia de

coliformes totales. Contar los tubos positivos por cada una de las diluciones sembradas y con la
ayuda de la tabla 5 determinar el NMP/mL de coliformes totales utilizando la formula:

NMP/mL = Nimero que esté en la tabla = Factor inverso de diIu%%n intermedia

2.4.88. Alumbrar en la oscuridad los tubos que dieron positivo para coliformes totales con unalampara
de fluorescencia con longitud de onda de 366 nm. Aquellos que presentan fluorescencia se informan
positivos para E. Coli.
2.4.89. Contar los tubos positivos por cada diluciéon sembrada y determinar con la tabla 5 el
NMP/mLde E. Coli utilizando la formula anterior.

Tabla 2. Volumenes de muestra GGA



No de tubos positivos Limites de confianza
DILUCIONES Inf. Super | Inf. Super
10 10 - 10 NMP/g 99% 95%
) 1 0 1.17
0 0 3.6 28 1.2
0 7.2 5 27
1 0 7.3 1€ 28
1 2 0 1 2.44 :
1] 0 Q9.1 56 8
0 14 3.62 5.48
| 1 0 1 | 3.65 11 5.50
1 1 20 5.77 3
I 2 D T 3 5.80 ] .63
0 0 23 2177 7.129
0 1 | 39 710230 | 10.180
y | 1 0 | a [T 10290 | 20.210
1 1 s 20370 20,280
3 0 | 53 | 20526 | 3039
3| 2 1 | 150 1 ¥0.660 I 50.510
3 2 2 210 50.820 80.640
3 3 0 240 <100.1900 100,1400
3 1 | 360 |7100.3200 | 200 2400
TS| 3 2 T 1100 |~ 200.6400 | 300.4800

Tomado de: CASTELLANOS R, Jose.

1.7. CONDUCTIVIDAD
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La conductividad (o conductancia especifica) de una soluciénde electrolito es una
medida de su capacidad para conducir la electricidad. ... El agua desionizada de alta calidad tiene una
conductividad de 5,5 pS/m, el agua potable tipica en el rango de 5-50 mS/m. La conductividad es la medida de
la capacidad del agua para conducir una corriente eléctrica Al determinar la concentracion de iones disueltos en
el agua (electrélitos) se puede asi, determinar la cantidad de sélidos totales disueltos (TDS,por sus siglas en inglés)
en el agua. La conductividad eléctrica del agua proporciona una evaluacion de la concentracion total de iones
disueltos en el agua, y es una propiedad importante del agua que se toma frecuentemente como un indicador
del grado demineralizacion (concentracion ionica total) del agua.

TOMA DE MUESTRAS: La conductividad eléctrica de una solucion de un electrolito se mide determinando la
resistencia de la solucién entre dos electrodos planos o cilindricos separados por una distancia fija. Se utiliza
una tension alterna para evitar la electrolisis. La resistencia se mide con un conductimetro.

1.8.  ANTIMONIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El antimonio es un elemento metaloide del grupo P con una diversidad de usos: se
usa en agentes retardantes de fuego, aleaciones y pigmentos. De forma mas novedosa, se usa también para el
proceso de fabricacion de pantallas de vidrio.El riesgo mayor de exposicion al antimonio es ocupacional, El uso
més concerniente del antimonio en materia de agua es como catalizador en la elaboracion del polimero
polietilentereftalato o PET. Ya que puede permanecer como un residuo de la fabricacion y eventualmente
transferirse al agua, su presencia en el agua purificada esta regulada.



1.9. ARSENICO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El arsénico es un elemento natural que se encuentra en la tierra y entre los
minerales. Los componentes del arsénico se usan para preservar la madera, como plaguicidas y en ciertas
industrias. El arsénico forma parte del aire, el agua y la tierra a través del polvo que se lleva el viento. Es un
metal que se encuentra disuelto en el agua, pero no se ve, no se huele ni tiene sabor. El agua que consumimos
puede ser transparente, pero sin embargo encontrarse contaminada. La Unica forma certera de detectarlo es
mediante un andlisis de agua.

TOMA DE MUESTRAS: RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION YMANEJO

2.4.90. Todas las muestras deben recolectarse usando un plan de muestreo avalado
por lasautoridades competentes o de acuerdo con estandares internacionales.
2491, Todas las muestras deben analizarse tan pronto como sea posible.
2.4.92. Los recipientes a usar para la recoleccion de las muestras deben ser de plastico ode

vidriolnicamente, y se recomienda un volumen minimo de 50 mL.

1.10. BARIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El bario se encuentra presente en el sulfato de bario (Barita)que es uno de los
principales componentes del fluido de perforacion de pozos de petréleo.Este fluido, después de ser utilizado para
la perforacion de pozos de petréleo esprocesadoproduciendo desechos sélidos y agua que deben ser tratados
para su reincorporacion al ambiente. El agua a tratar contiene bario cuyo limite permisible dictado.

24.93. en el Reglamento sustitutivo al Reglamento Ambiental para las Operaciones
Hidrocarburiferas en el Ecuador “RAOHE 1215” es de 5 mg/L para descargas ambientales. Como
parte del proceso de tratamiento de agua se tiene la verificacion de sus pardmetros previa a su
descarga por lo que en campo se cuenta con laboratorios méviles que poseen el instrumental basico
para realizar los analisis pertinentes. Para la determinaciéon de bario se emplea el método
turbidimétricobasado en la precipitacion del bario presente en agua como sulfato de bario.

TOMA DE MUESTRAS:

2.4.94. El andlisis se lo realiza siguiendo el método 8014 de HACH con la ayuda de un
espectrofotometro HACH DR- 2800. Estos métodos son empleados por su facilidad de manejo y
movilizacién que son requerimientos fundamentales para operaciones en campo. Se realizé la
determinacion de bario en muestras tomadas durante la perforacién de dos pozos realizados en el
pais, pozo Shusufindi RW3 y Cuyabeno 28D mismos que presentan un maximo de concentracion de
bario de 4mg/L. Durantela determinacién del i6n se ha encontrado que para el método anteriormente
mencionado se tiene problemas al analizar soluciones de baja concentracion por lo que se implementa
una metodologia que se adapte a los requerimientos de las operaciones de perforacion de pozo de
petréleo en campo. Adicionalmente, serealiz6 una verificacion estadistica del método actual y del
método implementado para determinar su exactitud y precision. Los resultados obtenidos demuestran
que en concentraciones entre 0 y 5 mg/L la precision y la exactitud disminuyen ya que se tienen
porcentajes de error superiores al 10% y coeficientes de variacion superiores al30%. Por este motivo se
analizaron soluciones estandares con concentracionesmayores entre 10 y 40 mg/L encontrando



que la precision y exactitud aumentan notablemente al tener como maximo porcentaje de error de 8%
y un coeficiente de variacion del 8,9%. Con esto, es valido el método implementado donde se realiza
la fortificacion de muestras previo al analisis de bario por el método HACH 8014 con 30mg/L de bario.
Finalmente, con el método optimizado, se realiz6 la determinacidn de bario en las muestras de agua de
cada uno de los pozos mencionados, mismos que presentan un maximo de concentracion de 4
mg/L.

1.11. CADMIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

1.11.1. ALCANCE Y APLICACION: El cadmio es un elemento quimico de nimero atémico 48 situado
en el grupo 12 de la tabla periodica de los elementos. Su simbolo es Cd. Es unmetal pesado, blando,
blanco azulado, relativamente poco abundante. Es uno de los metales mas toxicos. EI cadmio puro es
un metal blando de color plateado. El cloruro de cadmio y el sulfato de cadmio son solubles en agua. La
mayor parte del cadmio en los Estados Unidos se extrae como producto secundario durante la
produccion de otros metales tales como el cinc, plomo o cobre. El Cadmio puede ser transportado a
grandes distancias cuando es absorbido por el lodo. Este lodo rico en Cadmio puede contaminar las
aguas superficiales y los suelos. EI Cadmio es fuertemente adsorbido por la materia organica del suelo.

1.12. CIANURO LIBRE Y DISOCIABLE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Es el término utilizado para describir tanto al i6n de cianuro (CN)- que se
disuelve en el agua del proceso como cualquier cianuro de hidrégeno (HCN)que se forma en la solucién.

1.13. COBRE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La presencia de excesos de cobre en agua potable puede ocasionar
problemas de sabor y color y producir manchas en los artefactos sanitarios y laropa durante el lavado,
ademas de afectar la salud de las personas por trastornos gastrointestinales, como néuseas, seguidas de
vomitos y diarrea.

1.14. CROMO TOTAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Ampliamente distribuido en la corteza terrestre, el cromo es bien conocido por su
uso en la industria metalmecanica para aumentar la dureza y la resistencia a la corrosion. Se puede
encontrar en el agua en varios estados de oxidacion,siendo los mas comunes el +3 y el +6.

1.15. MERCURIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El mercurio existe en varias formas: elemental e inorganico u organico, las cuales
difieren en su toxicidad y efectos en el sistema nervioso e inmunitario,aparato digestivo, la piel y los pulmones,
rifiones y 0jos. El metilmercurio (forma organica) se bioacumula por ejemplo en peces y mariscos, que luego
son consumidos por el ser humano. EI método espectrométrico de absorcidn atomica de vapor frio es aplicable
para ladeterminacién de mercurio.



RESUMEN: En la espectrometria de absorcion atémica, un rayo de luz se dirige hacia unmonocromador y hacia
un detector que mide la cantidad de luz absorbida por el elementoatomizado en el matraz. Debido a que cada
metal tiene su propia longitud de onda de absorcion caracteristica, se utiliza una lampara fuente compuesta por
ese elemento; estohace que el método esté relativamente libre de interferencias espectrales o de radiacion. La
cantidad de energia en la longitud de onda caracteristica absorbida en la llama es proporcional a la
concentracién del elemento en la muestra en un rango de concentracionlimitado.

INTERFERENCIAS:

1.15.1. Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracién directa de
la muestra a una llama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion por los
atomos unidos en combinacion molecular en la llama.

1.15.2. Correccién de antecedentes: La absorcion molecular y la dispersion de la luz causadas por
particulas solidas en la llama pueden causar valores de absorcion erroneamente altosque dan como
resultado errores positivos. Cuando se produzcan tales fendmenos, utilicela correccion de fondo para
obtener valores precisos.

1.15.3. No emplee cristaleria expuesta a altos niveles de mercurio, como la empleada en analisisde
DQO o Nitrégeno Total Kjendalh.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

1.15.4. La muestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio lavado con solucion 1a 1 de
HNO3.

1.15.5. Recolectar una muestra de 1000ml

1.15.6. Acidificar a pH<2 con HNO3 vy refrigerar la muestra a 2-5°C.

1.15.7. Tiempo maximo de preservacion de 28 dias.

1.16. NIQUEL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El niquel es un metal plateado-blanco, duro pero flexible queocurrenaturalmente
y es encontrado en casi todo tipo de tierras. En el ambiente, se encuentra comunmente combinado con
oxigeno y azufre. En su pura forma, el metal puede tomar un lustre brillante y es resistente a deslustrarse

1.17. PLOMO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El plomo que se encuentra en el agua del grifo por lo generalse produce por el
deterioro de accesorios viejos o de la soldadura (unién soldada) que conecta a los tubos. Cuando el agua se
aposa en tuberias con plomo por varias horas.

1.18. SELENIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El selenio es un metaloide que se encuentra cominmente en la naturaleza
junto a compuestos de azufre. Aunque el selenio es esencial en los animalesa nivel de trazas, es toxico a
mayores concentraciones. Aunque se sabe que el selenio tieneefectos toxicos en animales, no se ha
demostrado su toxicidad en humanos. La OMS maneja una concentracién de precaucion de 0,010 mg / L.



determinacién de metales por absorcion atdmica en aguas naturales, potables, residuales y residuales
tratadas - Métodode prueba.

1.19. TRIHALOMETANOS TOTALES
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Los trihalometanos (THM) son unos subproductos de la desinfeccion que se
forman cuando se emplea el cloro como desinfectante. Los THM quese encuentran en el agua de consumo
humano son el cloroformo, el bromodiclorometano (BDCM), el dibromoclorometano DBCM) y el
bromoformo.

1.20. HIDROCARBUROS AROMATICOS POLICICLICOS HAP
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Son compuestos formados por carbono e hidrégeno que seobtienen a partir
del petréleo o del gas natural. Los hidrocarburos alifaticos son compuestos frecuentemente utilizados
como disolventes de Aceites, Grasas, Caucho yResinas. Los principales compuestos aromaticos que
se obtienen del petrdleo son elbenceno, tolueno y xilenos, y en menor medida, naftaleno y antraceno.
Nomenclatura quimica. Son hidrocarburos derivados del benceno. El benceno se caracteriza por una
inusual estabilidad, que le viene dada por la particular disposicién de los dobles enlacesconjugados por
ello, al benceno y compuestos similares o derivados se les conoce con un nombre especial: arométicos.

1.21. CARBONO ORGANICO TOTAL (COT)
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

El carbono organico en las aguas (incluyendo las aguas residuales) esta conformado por unavariedad de
compuestos organicos en diferentes estados de oxidacion.

Algunos de estos compuestos organicos se pueden oxidar posteriormente mediante procesos quimicos y
bioldgicos y sus fracciones se pueden caracterizar mediante la demanda quimica de oxigeno (DQO) y la
demanda bioquimica de oxigeno (DBO). Cuando en los ensayos la presencia de carbono organico no
responde a los analisis de DQO o DBO no se pueden realizar los analisis de COT.

Los ensayos de COT son mas Utiles, convenientes y dan una expresidn mas directa del contenido organico
total en una muestra que los ensayos de DQO o DBO; sin embargo no suministran el mismo tipo de
informacion. A diferencia de la DBO o la DQO, el COT es independiente del estado de oxidacion de la materia
organica y no mide otros elementos enlazados organicamente, tales como el nitrégeno y el hidrégeno y otros
elementos inorganicos que pueden contribuir a la demanda de oxigeno que se mide en la DBO o la DQO.
Los ensayos de COT no constituyen un reemplazo a los ensayos de la DBO y la DQO.

Con el fin de determinar el carbono enlazado organicamente, las moléculas organicas se deben deshacer a
unidades de carbono sencillas y se deben convertir en una forma molecular simple que pueda ser
determinada cuantitativamente. Los métodos para analizar el COT utilizan calor, oxigeno, radiacion
ultravioleta, oxidantes quimicos o combinaciones deestos oxidantes para convertir el carbono organico en
bioxido de carbono (CO2). El CO2 se puede medir directamente por un analizador infrarrojo no disperso, se
puede reducir a metano midiéndolo posteriormente con un detector de ionizacién con llama, o simplemente
elCO2 se puede titular quimicamente.



Fracciones del Carbono Total. Los métodos y los equipos utilizados en la medicion de COT analizan las
fracciones de carbono total (CT) y miden el COT por dos 0 mas formas. Las fracciones del carbono total se
definen de la siguiente manera: carbono inorganico (Cl) — que son los carbonatos, bicarbonatos y CO2
disuelto; carbono organico total (COT) — queson todos los atomos de carbono unidos por enlaces
covalentes en moléculas organicas; carbono organico disuelto (COD) — es la fraccidn de COT que pasa por
un filtro conporosidad de 0.45 micrémetros de didmetro; carbono organico particulado (COP) — también
conocido como carbono organico no disuelto, es la fraccion del COT retenido en el filtro con porosidad de
0.45 micrémetros de diametro; carbono organico volatil (COV) — también conocido como carbono organico
purgable, es la fraccion de COT que se remueve de una solucidn acuosa mediante desalojo de gas bajo
ciertas condiciones; y carbono organico no purgable (CONP) - es la fraccidn del COT que no se remueve por
desalojo de gas.

Limitaciones e interferencias

En la mayoria de las aguas, la fraccion del Cl es mucho mayor que la fraccion de COT. Eliminar o compensar las
interferencias de Cl, requiere de multiples determinaciones para medir el COT verdadero. Las interferencias del
Cl se pueden eliminar acidificando las muestras a un pH de 2 o menos con el fin de convertir las especies de
Cl en CO2.Seguidamente, se purga la muestra con un gas purificado para remover el CO2 por volatilizacion. La
purga de la muestra también remueve el COP y por consiguiente la medicidn de carbono organico realizada
después de eliminar las interferencias del Cl, es basicamente una medicion del CONP. En otras palabras, se mide
el COV para determinar el COT. En muchas aguas superficiales y subterrdneas la contribucion del COV al COT
es despreciable. Consecuentemente, en la practica, la determinacién del CONP se sustituye porla del COT.

Como alternativa, las interferencias del Cl se pueden compensar realizando mediciones separadas del carbono
total (CT) y el carbono inorganico. La diferencia entre el CT y el Cl daCOT.

La fraccion purgable del COT esta dada por algunas condiciones especificas y el equipo utilizado. Por ejemplo,
la temperatura y salinidad de la muestra, asi como latasa de flujodel gas, el tipo de difusor de gas, las
dimensiones del vaso de purga, el volumen de purga y el tiempo de purgado afectan el fraccionamiento del
COT en porciones purgables y no purgables. Cuando se analizan separadamente el COV y el CONP en una
misma muestra, se utilizan condiciones idénticas de purgado durante la mediciéon de COV asi como cuando
se realiza la purga para preparar la porcion de CONP para el andlisis. Cuando se hacen comparaciones de
resultados de COV o CONP entre diferentes laboratorios o diferentes equipos, se deben tener en cuenta las
condiciones de purgado.

El método de combustion infrarroja ha sido utilizado para una gran variedad demuestras; sinembargo, su
exactitud depende de la reduccion del tamafio de las particulas ya que emplea jeringas de orificio pequefio.

1.22. NITRITOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

Los nitritos se forman en la biodegradacién de nitratos, nitrégeno amoniacal y otros compuestos organicos
nitrogenados y se utiliza como indicador de contaminacion fecal en aguas naturales. No se consideran téxicos en
pequefas concentraciones, pero en grandes cantidades su consumo tiene efecto diurético. El método
colorimétrico (espectrofotometria) dedeterminacion de nitratos es aplicable a aguas residuales, efluentes y
aguas contaminadas en un rango de concentraciones entre 0.006 y 0.20 mg N-NO2/L.
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RESUMEN: El nitrito (NO ~) se determina a través de la formacién de un colorante azo rojizoproducido a un pH
de 2,0 a 2,5 por acoplamiento de sulfanilamida diazotada con dihidrocloruro de N(1-naftil)-etilendiamina
(diclorhidrato de NED). El aplicable del método para las mediciones espectrofotométricas es de 10 a 1.000 ug de
NO -N/L2 (0,010 a 1mg/L).Las mediciones fotométricas se pueden realizar en el rango de 5 a 50 ug N/L (0.005a
0,050mg/L), si se utiliza un trayecto de luz de 5 cm y un filtro de color verde. El sistema de color obedece la ley de
Beer hasta 180 ug N / L (0,180 mg/L) con un trayecto de luz de1 cm a 543 nm. Concentraciones mas altas de
NO - se pued2e determinar diluyendo una muestra.

El nitrégeno de nitritos raras veces aparece en concentraciones mayores de 1 mg/L, aun en fuentes de plantas de
tratamiento de aguas residuales. En aguas superficiales ysubterraneas su concentracién por lo general es menor
de 0.1 mg/L. Su presencia indica, por lo regular, procesos activos bioldgicos en el agua, ya que es facil y
rapidamente convertido en nitrato.

INTERFERENCIAS: La incompatibilidad quimica hace improbable que el NO27, el cloro librey el tricloruro de
nitrogeno (NCI3) coexistiran. NCI3 imparte un color rojo falso cuando se afiade reactivo de color. Los iones
siguientes interfieren debido a la precipitacion en condiciones de prueba y deben estar ausentes: Sb*3, Aut3,
Bi*3, Fe*3, Pb*2, Hgg*2, Ag*, cloroplatinato (PtCI -2)3y meta vanadato (VO -2). Elion clprico puede causar
bajos resultados catalizando la descomposicion de la sal de diazonio. Los iones de color que alteran el sistema
de color también deben estar ausentes. Eliminar los sélidos en suspension por filtracion.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

L] No utilice preservacion acida para las muestras que se analizaran para NO -. Colecte lha muestra
L1 en envase de vidrio &mbar o plastico y no le adicione ningunpreservante.

[1 Tamafio minimo de muestra para determinar NO2™ es de 100 mL. Se puede tomar de la
muestra recibida para Fésforo Soluble siempre y cuando el volumen sea suficiente para los dos
analitos.

[ 1 La determinacion debe hacerse lo mas pronto posible una vez recogida la muestra para
prevenir la posible conversion bacteriana de NO ~a NO ~ o NH. Poaraconseravacion a cogrto

plazo durante 1 a 2 dias, guardar congelar a -20 °C o almacenara 4 ° C. Filtrar Gnicamente en el
momento

de realizar el analisis.

1.23. NITRATOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La técnica de monitoreo espectrofotorB étrico ultravioleta (UV)se emplea para medir

la absorbancia del nitrato (NO ~) a 220 nm y es adecuada para la determinacion rapida de NO3™ y el monitoreo
de aguas con bajo contenido de materia organica, como aguas naturales sin contaminar y fuentes de agua
potable.

RESUMEN: La materia organica disuelta también puede absorber a 220 nmy el NO3™ noabsorbe a 275 nm,

por lo tanto, se usa una segunda medicion a 275 nm para corregir €l valor de NO3 ™. La aplicacion de esta
correccion empirica esta relacionada con la naturaleza y concentracion de materia organica y puede variar de una
muestra a otra.



La filtracién de muestra tiene la intencién de remover la posible interferencia de particulassuspendidas. La
acidificacion con HCI 1N esta designada para prevenir la interferencia deconcentraciones de hidroxido o
carbonato hasta de 1000 mg CaCO3/L. El cloruro no tieneefecto en la determinacion.

INTERFERENCIAS
1. Lamateria organica disuelta, los agentes tensoactivos, el NO —, yel Crb* interfieren.
2. Varios iones inorganicos que normalmente no se encuentran en 2aguas naturales, tales como
clorito y clorato, pueden interferir. Se pueden preparar curvas de correccion individuales para
compensar la interferencia de las sustancias inorganicas, por medio de andlisis independientes de

sus concentraciones.
3. El método espectrofotométrico requiere una muestra 6pticamente limpia, por lo cual las
muestras turbias se deben filtrar a través de un filtro de membrana de 0,45 umde didmetro de poro.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO
[1 Se debe realizar la recoleccion de la muestra en envase plastico de 500 ml, previamente

lavado con acido sulfurico (H2S04). _ )
LI Sies necesario el almacenamiento, guardar hasta por 24 h a 4°C; para almacenamientos mas prolongados, preservar

1.24. FLUORUROS Y RESIDUAL DE COAGULANTE UTILIZADO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Los fluoruros son compuestos quimicos que contienen fltor,un elemento
haldégeno que se encuentra naturalmente en los suelos y aguas.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

1.24.1. La muestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio.
1.24.2. Refrigerar la muestra a <6 °C.

1.25. CALCIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El calcio es un elemento quimico, de simbolo Ca y de numero atémico 40
................................... Segun el Reglamento de Calidad de Agua Potable N° 32327 de la Presidencia de la
Republicay el Ministerio de Salud, la concentracion de calcio se encuentra en el segundo nivel de control de
calidad y se le establece un valor recomendado de 100 ppm.

1.26. ALCANIDAD TOTAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La alcalinidad total es otro parametro importante de controlar, ya que ayuda a
verificar si el agua presenta la concentracion adecuada de carbonatos, bicarbonatos e hidréxidos que hacen
que no disminuya el pH en presencia de acidos. la alcalinidad total se define como la cantidad de acido



necesario para llevar una muestra a un pH de 4,5 (el segundo punto de equivalencia de valoracién del ion carbonato).
A grosso modo, la alcalinidad total equivale al contenido total del agua de iones hidroxilo, carbonato y bicarbonato.

1.27. CLORUROS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: es recomendable para agua con concentraciones entre 1,5 y100 mg/l de cloruros.
Este método es aplicable para la determinacion de cloruros en aguas potables o superficiales, siempre que no
tengan excesivo color o turbidez. Se basaen el método de Mohr. Sobre una muestra ligeramente alcalina, con pH
entre 7'y 10, se afiade disolucion de AgNO3 valorante, y disolucion indicadora K2CrO4.

RESUMEN: El método de Mohr o argentométrico (volumétrico): la presencia de cloruros se valora empleando una
solucion de nitrato de plata 0.0141 N(titulante); en la titulacién elidn cloruro se precipita como cloruro de

Ag™ + Cf ——— AgCL. (Kps = 3*1010),
plata.

El indicador que puede demostrar un exceso de Ag+2 es el cromato de potasio. Cuando laconcentracion del
cloruro se reduce, la concentracion del idn plata aumenta a un nivel en el cual se excede el producto de
solubilidad del cromato de plata que se manifiesta como un precipitado marrén rojizo.

2Ag* + CrOs2 —» AgoCrOs (Kps =5*10712),

Esto se toma como evidencia de que todo el cloruro se ha precipitado. INTERFERENCIAS: No interfieren las
sustancias en las cantidades encontradasnormalmente en el agua potable. No obstante:

El bromuro, yoduro y cianuro se registran como las concentraciones equivalentes decloruro.

Los iones sulfuro, tiosulfato, y sulfito interfieren, pero se pueden eliminar con untratamiento de perdxido de
hidrégeno.

El ortofosfato en concentracion mayor de 25 mg/L, interfiere por precipitar como fosfato deplata.

El hierro por encima de 10 mg/L interfiere por enmascarar el punto final.

Interfieren también, el color y la turbidez. El color puede eliminarse, tratando la muestracon un alumbre de
Aluminio.

EQUIPOS Y MATERIALES:

1 probeta de 100mLBeakers

Capsula Pipetas Pipeteadores

Agitador de vidrioPotenciémetro

100 mL de muestraREACTIVOS

mL de Al (OH)3

1 mL de H202 al 30%

Acido sulfurico o NaOH para ajuste de pH entre 7 y 10.1mL de cromato de potasio K2CrO4.
AgNO3 0,0141 N

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: La toma de muestra
se debe realizar en un recipiente limpio de vidrio o plastico quimicamente resistente. Paralas muestras de
agua potable, en condiciones normales, no es necesario realizar ningun tratamiento previo.



PROCEDIMIENTO
Medir Vol M: 100 ml de muestra.

Si la muestra presenta color excesivo adicionar 3 ml de suspension1 de Al(OH)3 , filtre,lave y combine el
filtrado con el agua de lavado.

Si se presentan sulfitos, sulfuro o tiosulfato adicionar 1 ml de H202 al 30%.

Medir el pH a la muestra, si se encuentra entre [7 y 10] continuar con el procedimiento, delo contrario ajuste
el pH con &cido sulfurico o NaOH, segun se requiera. Esto se realiza con el fin de evitar que se precipite el
i6n Ag+ como AgOH a niveles altos de pH y el CrO4-2 se convierta en Cr207-2 a niveles bajos de pH.

Agregar 1 ml de cromato de potasio K2CrO4, la muestra tomara un color amarillo claro.Agitar hasta
homogeneizar.
Efectuar la valoracion, agregando gota a gota AgNO3 0.0141N hasta cambio de color aamarillo rojizo.

Repetir el procedimiento anterior para el blanco de reactivos (agua destilada). Puedeemplearse alrededor de
0.2 — 0.3 ml de titulante.

Calculos:

Chmg)= (Va=Vb):N AgNO3+35450
Vol M(ml)

Donde:

Va= volumen de titulante requerido para valorar la muestra problema (ml) Vb= volumen de titulante
requerido para valorar el blanco de reactivos (ml)

CONTROL DE CALIDAD

Sila muestra presenta color excesivo adicionar 3 ml de suspension1 de Al(OH)3, filtre lave y combine el filtrado
con el agua de lavado.

Realizar el procedimiento para el blanco de reactivos (agua destilada).

1.28. ALUMINIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

0 ALCANCE Y APLICACION: La concentracion de aluminio en el agua puede variar
considerablemente: las concentraciones en aguas con valores de pH casi neutros suelen oscilar entre
0,001y 0,05 mg/L, pero aumentan a 0,5-1 mg/L en aguas méas acidas o en aguas ricas en materia
organica. El aluminio es el metal mas abundante en lacorteza terrestre y el tercer elemento mas comin.
Forma parte de muchos suelos y minerales. Es bastante reactivo y no se encuentra libre en la
naturaleza, aunque unavez purificado y refinado forma una capa de dxido protectora que lo protege
del deterioro. En el agua potable o residual, el aluminio se agrega en forma de alumbreo sulfato de
aluminio, AI2>(S04)3 - x H20, una sal soluble que para precipita impurezas junto con el hidroxido de
aluminio que se forma. Debe controlarse el pH y la adicion de alumbre en este proceso para que el



aluminio precipite bien y no se vaya disuelto con el efluente producido.

1.29.TENSOACTIVOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Los tensoactivos o surfactantes se encuentran presentes en diferentes
dosificaciones incorporados en detergentes, champus, lubricantes, dulces, cremas, pinturas. Los tensoactivos
anionicos se encuentran entre las muchas sustanciasnaturales y sintéticas activas al azul de metileno. El método
es relativamente simple y preciso, comprende tres extracciones sucesivas desde un medio acuoso &cido con
exceso de azul de metileno a una fase organica de cloroformo, seguida de la lectura del color azul de dicha fase
organica mediante espectrofotometria a 652 nm.

El método es aplicable para la determinacion de tensoactivos anionicos en aguassuperficiales y en aguas
residuales, pero debe tenerse en cuenta la posible presencia deotro tipo de sustancias activas al azul de
metileno.

Mediante este método es posible la determinacion de concentraciones de SAAM a partirde 0.50 mg/L en las
condiciones de trabajo del laboratorio.

RESUMEN:

INTERFERENCIAS: Las interferencias positivas resultan por la presencia de otras especies activas al azul de
metileno. Los sulfonatos organicos, sulfatos, carboxilatos, fenoles, los tiocianatos inorganicos, cianatos, nitratos y
cloruros pueden en mayor 0 menor grado transferir el azul de metileno a la fase cloroférmica.

Las interferencias negativas son causadas por la presencia de tensoactivos cationicos yotros cationes como
las aminas puesto que estas compiten con el azul de metileno en laformacién de pares ionicos. El material
particulado puede dar interferencia negativa por la absorcion de sustancias activas al azul de metileno.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

0 Tome muestras representativas en recipientes de 1000 ml de vidrio
[ La muestra no debe contener espuma, en caso contrario se debe mezclar muy bienla muestra agitando
suavemente después del muestreo.
0 Preservar la muestra enfriando entre 2-5°C.Tiempo méaximo de preservacion 48 horas.
[
1.30. DBO

Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La demanda bioguimica de oxigeno (DBO) tiene un periodo de prueba de 5, 7 0 10
dias, dicho analisis mide la cantidad de oxigeno consumido por lasbacterias al oxidar la materia organica en
una muestra de agua. De esta manera la presente prueba se utiliza para medir las cargas de los residuos en
las plantas de tratamiento de aguas y determinar la eficiencia del mismo.

RESUMEN DEL METODO

| Prepare el blanco siguiendo el procedimiento correspondiente. Realice
J la preparacion de cada una de las muestras a analizar.
0 Colocar las muestras en el equipo, definir la duracion de la prueba e iniciar la pruebasiguiendo



los pasos adecuados para cada uno de los canales (muestras).

INTERFERENCIAS
1 Se debe mantener la temperatura de incubacion de la muestra.
1 Materiales téxicos en las muestras analizadas pueden causar valores bajos de la DBO.
L Cualquier rastro de cloro debe ser eliminado de la muestra antes de ser analizada,

manteniéndola a temperatura de laboratorio entre 1 0 2 horas antes de la prueba paradisipar las
concentraciones bajas de cloro.

I Bajos resultados de DBO pueden darse cuando el pH de la muestra no se encuentraentre 6
y 8 unidades (utilice acido sulftrico 1N para neutralizar muestras causticas o hidréxido de sodio 1N
para neutralizar muestras acidas).

MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA

La muestra debe ser recolectada en envases de pléstico o vidrio.Refrigerar la muestra a <6 °C.
Procurar que la muestra sea almacenada maximo por 48 horas.

OO

1.31. DQO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La Demanda Quimica de Oxigeno o DQO es un pardmetro que mide la
cantidad de sustancias susceptibles de oxidacién por medios quimicos disueltos o en suspension en una
muestra liquida, es decir indica el grado de contaminacion en mgO2/L. Es un método ampliamente usado
como una medida de los contaminantes en aguas residuales y naturales, en el cual la cantidad de oxigeno
consumido por la oxidacion de un oxidante especifico (K2Cr207) es expresado en términode oxigeno
equivalente o requerido para su transformacion y oxidacion a gas carbdnico yagua.

Este pardmetro mide la cantidad de materia organica y materia susceptible de oxidacion quimica (materia
biodegradable y no biodegradable).

RESUMEN DEL METODO

1 Estandarizar la solucion FAS diariamente con la solucién de dicromato de potasio.

[ Realizar el tratamiento o digestion de la muestra siguiendo el procedimiento respectivo.
INTERFERENCIAS

I La mas comun es el ion cloruro, el cual reacciona con el ion plata y precipita cloruro de plata

y asi inhibe la accion catalitica de la plata.

1 Bromo, yodo y otros iones que inactiven el ion plata pueden interferir de forma similar.

[ A pesar de un procedimiento riguroso para el analisis de la DQO el cloruro, yodo y bromo

pueden reaccionar con el dicromato de potasio formas elementales de halogenuros y el ion cromo.
Interferencias de halogenuros pueden ser removidos por precipitacidn con el ion plata y filtrar antes de
realizar la digestion.

0 El amoniaco y sus derivados en el agua o generado por contenido de nitrdgeno organico no son
oxidados, el cloro elemental reacciona con estos componentes, por lo que las interferencias por
cloruros son dificiles.

0 Los nitratos (NO2-) ejercen DQO de 1.1 mg O2/mg NO2—N ya que las concentraciones de
este compuesto en aguas rara vez exceden 1 a 2 mg NO2—N/L,de esta manera las interferencias por
nitratos son consideradas insignificantes y generalmente ignoradas.



I La plata, cromo hexavalente y sales de mercurio usadas en la determinacion de la DQO crean
desechos peligrosos, el mayor problema es por el uso de mercurio.

MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA

Las muestras deben ser recolectadas en envases de plastico, vidrio o fluoropolimeros. Se debe tener un
volumen de muestra minimo de 100 mL la cual debe ser analizada lo mas pronto posible.

En caso de demora en el analisis de la muestra se debera adicionar a la misma H2S04 apH menor a 2 y refrigerar
a menos de 6°C. Es recomendable que la muestra se almacenemaximo 7 dias.

1.32. OD
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

En el Laboratorio del IDEAM se aplica este método para analizar muestras de agua superficial, residual
domeéstica e industrial, en un rango de medida de 0.0 a 19.99 mg/L aplicando el método recomendado en el
Standard Methods 19ed. 1995. 1.4 La muestra obtenida se trata con sulfato manganoso (MnS04), hidréxido de
sodio (NaOH) y yoduro de potasio (KI), estos dos ultimos reactivos combinados en una solucién Unica, y
finalmente se acidifica con &cido sulfurico (H2S04).

Inicialmente se obtiene un precipitado de hidréxido manganoso, Mn(OH)2, el cual se combina con el OD
presente en la muestra para formar un precipitado carmelito de hidréxido manganico, MnO(OH)2; con la
acidificacion, el hidréxido manganico forma el sulfato manganicoque actua como agente oxidante para liberar
yodo del yoduro de potasio. El yodo libre es el equivalente estequiométrico del OD en la muestra y se valora con
una solucién estandar de tiosulfato de sodio 0.025N. Para minimizar el efecto de los materiales
interferentes existen algunas modificaciones del método yodométrico.

La modificacion de la azida elimina la interferencia causada por los nitritos (esta es la mas comun en efluentes
tratados biolégicamente y en muestras incubadas para la prueba de la DBO); se emplea en el anélisis del OD en
la mayoria de aguas residuales, efluentes y aguas superficiales, especialmente si las muestras tienen
concentraciones mayores de 50 yg NO2 — - N/L y no mas de 1 mg de hierro ferroso/L. Los compuestos
oxidantes y reductores interfierenen la determinacion.

RESULTADOS DE LA VALIDACION DEL METODO

La validacién se encuentra en proceso, se ha realizado la etapa de prevalidacion. Limite deDeteccion del
Método: no aplica. La lectura en este método es de 0.0 mg O2/L Rango de lectura: 0.0 a 19.9 mg O2/L

TOMA Y PRESERVACION DE MUESTRAS

o Realice el muestreo de acuerdo a lo establecido en el Procedimiento de Muestras
TP0079 Toma y preservacion de muestras. Las muestras deben ser analizadas inmediatamente
se toman.

o Si el muestreo es integral, tan pronto se ha integrado la muestra sumerja la botella winkler de
300 mL de capacidad y llene la botella hasta rebosar aproximadamente 10 segundos sin permitir la
entrada de aire atmosférico, no agite, tape inmediatamentepara evitar la formacién de burbujas,
analice inmediatamente.



o Si el muestreo es puntual o sencillo, emplee un muestreador tipo Kemmerer. Deje salirla
muestra del fondo del muestreador a través de un tubo que llega hasta el fondo de la botella para
winkler de 300 mL de capacidad. Llene la botella y déjela rebosar aproximadamente 10 segundos;
prevenir la turbulencia y la entrada de aire atmosférico durante el llenado, no agite, tape
inmediatamente para evitar la formacion de burbujas, analice inmediatamente.

1.33. DUREZA TOTAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Segun la clasificacién de la Organizacion Mundial de la Salud (OMS), se define
como agua blanda la que presenta concentraciones inferiores a 60 mg/L de carbonato de calcio (CaC03),
medianamente dura entre 61y 120 mg/L, duraentre 121 y 180 mg/L y muy dura aquella con valores superiores
a 180 mg/L. La dureza, por lo general, se expresa como el nimero equivalente de miligramos de carbonato de
calcio (CaCQ3) por litro. Es decir, si la concentracion total de Ca2+ y Mg2+ es 1 mM, se dice que la dureza es 100
mg L-1 de CaCO3 (= 1 mM de CaCO3).

1.34. HIERROTOTAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Hierro es un elemento quimico metalico de color blanco, y es el cuarto elemento
mas abundante en la corteza terrestre.  Hierro disuelto que alcanza aguas superficiales reacciona con oxigeno
para formar herrumbre y precip- ita en el fondo del flujo de agua.

La cosa que mas notaras en el agua con alto contenido de hierro es que el agua puede tener un sabor metélico.
El agua podria decolorarse y parecer de color marrén, y puede incluso contener sedimentos. El hierro dejara
manchas de color rojo o naranja en el lavabo, WC y bafiera o ducha.

1.35. MAGNESIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El magnesio es un elemento abundante en la naturaleza: existe en vetas de
carbonato y esta presente en aguas naturales por su alta solubilidad en agua. Es uno de los iones mas
abundantes del agua de mar. El magnesio es un elemento abundante en la naturaleza: existe en vetas de
carbonato y esta presente en aguas naturales por su alta solubilidad en agua. Es uno de los iones mas
abundantes del agua demar. El magnesio es un metal ligero, por o que con él se forma aleaciones estructurales
depeso liviano. Es vital para los seres vivos ya que los iones intervienen en la manipulacion de proteinas,
acidos nucleicos y azucares. La clorofila tiene un atomo de magnesio, por lo que este elemento tiene
importancia extra en las plantas y cominmente se agrega a fertilizantes.

El rango normal del nivel de magnesio en la sangre es de 1.7 a 2.2 mg/dL (de 0.85 a 1.10mmol/L). Los rangos de
los valores normales pueden variar ligeramente entre diferentes laboratorios.

1.36. MANGANESO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El manganeso se encuentra en la Tabla Periddica en el GrupoVIl, Periodo 4, tiene
la configuracion electronica: 1s22s2p63s2p6d54s2. Se encuentran compuestos con estados de oxidacion desde
+1 hasta+7, siendo los estados mas comunes:

+2, +4 y +7. El manganeso es un metal mas suave que el hierro. Se afiade una fraccion alacero para impartirle



dureza y usarlo en piezas de alta resistencia como rieles de tren, placas de blindaje o piezas de molienda.

El manganeso es un elemento traza esencial para el funcionamiento de varias enzimas; sinembargo, es toxico
para el sistema nervioso a dosis altas, especialmente por inhalacién. Esto es importante en algunos ambientes
como la soldadura, que pueden liberar vapores de manganeso.

En el agua, el manganeso esta presente como diéxido de manganeso. A concentracionesaltas forma depésitos
negros que manchan el bafio y la ropa. El limite de la norma mexicana para el agua potable es de 0,15 mg / L
para prevenir estas consecuencias (el manganeso solo es toxico a concentraciones varias veces mayores).

1.37. MOLIBDENO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El molibdeno es un mineral esencial en para la vida. No solo seutiliza para proveer la
mejor calidad de agua potable en todo el mundo, sino que también es parte del cuerpo humano y de gran
cantidad de alimentos. Es un metal plateado; tiene elsexto punto de fusion mas alto entre los elementos. El
molibdeno no se encuentra como metal libre en la naturaleza, sino en varios estados de oxidacion en los
minerales. Industrialmente, los compuestos de molibdeno se emplean en aplicaciones de alta presiony alta
temperatura, como pigmentos y catalizadores.

La mayoria de los compuestos de molibdeno tienen baja solubilidad en agua, pero el ion de molibdato MoO4-2 es
soluble y se forma cuando los minerales que contienen molibdeno estan en contacto con el oxigeno y el agua.
Algunas teorias recientes sugieren que la liberacidn de oxigeno era importante en la eliminacion de molibdeno de
un mineral en una forma soluble en los océanos primitivos, donde se utiliza como catalizador de los
organismos unicelulares. Esta secuencia puede haber sido importante en la historia de la vida, porque las
enzimas que contienen molibdeno se convirtieron en los catalizadores mas importantes utilizados por algunas
bacterias para descomponer en atomos las moléculas de nitrégeno. Esto, a su vez permitié al nitrdgeno impulsar
bioldgicamente la fertilizacién de los océanos, y por lo tanto el desarrollo de organismos mas complejos.

Al menos 50 enzimas que contienen molibdeno son conocidas en bacterias y animales, aunque solo las enzimas
de bacterias y cyanobacterias estan involucradas en la fijacion de nitrégeno. Debido a las diversas funciones
del resto de las enzimas, el molibdeno es un elemento necesario para la vida en organismos superiores, aunque
no en todas lasbacterias.

1.38. SULFATOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Sulfato (SO 4) se puede encontrar en casi todas las aguas naturales. Sulfato es
uno de los principales componentes disueltos de lluvia. La altaconcentracion de sulfatos en el agua de bebida
puede tener un efecto laxante cuando se combina con el calcio y el magnesio, los dos componentes mas
comunes de la dureza. Lossulfatos pueden tener su origen en que las aguas atraviesen terrenos ricos en yesos
0 a lacontaminacién con aguas residuales industriales.

El contenido de sulfatos no suele presentar problema de potabilidad a las aguas de consumo, pero, en
ocasiones, contenidos superiores a 300 mg/l pueden ocasionar trastornos gastrointestinales en los nifios. Se sabe
que los sulfatos de sodio y magnesio pueden tener accion laxante, por lo que no es deseable un exceso de los
mismos en las aguas de bebida.
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La reglamentacion técnico-sanitaria espafiola establece como valor orientador de calidad 250 mg/l y como limite
maximo tolerable 400 mg/l, concentracién maxima admisible.

Los sulfatos pueden tener su origen en que las aguas atraviesen terrenos ricos en yesos oa la contaminacién con
aguas residuales industriales. El contenido de sulfatos no suele presentar problema de potabilidad a las aguas
de consumo, pero, en ocasiones, contenidos superiores a 300 mg/l pueden ocasionar trastornos
gastrointestinales en los nifios. Se sabeque los sulfatos de sodio y magnesio pueden tener accidn laxante, por lo
que no es deseableun exceso de los mismos en las aguas de bebida. La reglamentacion técnico- sanitaria
espafiola establece como valor orientador de calidad 250 mg/l y como limite maximo tolerable 400 mg/l,
concentracién maxima admisible. La determinacion del contenido de sulfatos puede hacerse por diferentes
métodos. Uno de ello es el Test rapido de sulfatos.

El Método gravimétrico, mediante precipitacion con cloruro de bario, es un método muy preciso y aplicable a
concentraciones superiores a 10 mg/l. Los resultados previamente precipitados con cloruro barico, en medio
acido, son secados a 110°C y calcinados a 600°C.

El i6n sulfato SO42- precipita, en un medio de acido acético, con ién Ba2+de modo que forma cristales de
sulfato de bario BaSO4 de tamafio uniforme, los que deben mantenerseen suspensiéon homogénea durante un
periodo de tiempo que resulte suficiente para medirla absorbancia que la misma produzca. El contenido de
S04= de cada muestra se obtienea partir de la curva de calibrado previamente obtenida.

En esta técnica interfieren fundamentalmente el color y la turbidez. Esta puede eliminarse por filtracion o
centrifugacion. La interferencia del color puede soslayarse utilizando la muestra coloreada como testigo, a la
que o se le agrega reactivo de la disolucién precipitante de bario, 0 empleando como instrumento de medida
un nefelémetro de doble posicion de cubeta, con lo que elimina la influencia del color.

RESUMEN DEL METODO: El Método volumétrico consiste en la determinacién de los iones sulfatos por
volumetria en presencia de sulfato de bario y en medio alcohdlico. Este método es aplicable para la
determinacion de sulfatos en concentracién inferior a 100 mg/l. El contenido de sulfatos se determina por
valoracién con sal sodica del EDTA, del cloruro de bario que no se utilizd en la precipitacidn de los sulfatos. El
Método nefelométrico, mediante turbidimetro nefelométrico, es menos preciso que el gravimétrico para
concentraciones inferiores a 10 mg/l. Se recomienda, preferentemente, para la determinacion de sulfatos en
aguas con contenidos superiores a 60 mg/l y siempre que se disponga de turbidimetro. Estemétodo no es
recomendable para aguas con color, materias en suspension o con elevado contenido en materias organicas.

1.39. ZINC
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El zinc o cinc es un elemento quimico metalico, presente en laTabla periédica en
el grupo 12, parte de los metales de transicion. Su numero atémico es 30 y su simbolo Zn, proveniente de su
nombre original en aleman: Zink, proveniente de Zinken (“dientes”, “picos”), en alusion al aspecto filoso de la
mineral calamina, en el cual esabundante este, El zinc es un elemento comun, de importancia biolégica y de

numerosas aplicaciones industriales, sobre todo como parte de aleaciones metélicas.

Es un metal muy reactivo con cuatro estados metaestables, e isétopos radiactivos con vidamedia menor a las 14
horas de duracidn (excepto un par). Se trata de un elemento metalico,semejante al magnesio y al cadmio,
sumamente activo quimicamente.

Es siempre divalente en sus compuestos, soluble en &cidos liberando atomos de hidrégenoy formando iones
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cationes (Zn+2), 0 en soluciones fuertemente alcalinas para formar tetrahidroxozincatos (Zn[OH]Z' ).

El cinc se disuelve en agua como ZnOH* (aq) o Zn2+ (aq). E1 ZnCO3 anidnico tiene una solubilidad de 0.21 g/L.
Como ejemplos de solubilidad de los derivados de cinc se proponen: cloruro de cinc (ZnCI2) 4320 g/L, y 6xido de
cinc (ZnQ) y vitriolo blanco u 6xido de cinc heptahidratado (ZnSO4.

1.40. FOSFATOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El método propuesto para determinar fosfatos se basa en la formacion de un
heteropoliacido con el reactivo vanado-molibdico (de color amarillo y soluble en agua) cuya absorcidn de luz se
mide a 420 nm. Para el ortofosfato, la formacion de este complejotiene lugar segun la reaccion: (PO4)3- + (VO3) -+
11(Mo04)2- + 22 Hto oo P(VM011040)3-+ 11 H20 (1) En esta identificacion interfieren concentraciones
apreciables de Fe(lll), silicato y arseniato, entre otras especies. Es decir, estas especies absorben luz a la
longitud de onda utilizada (420 nm, absorcién delP(VMo11040)3-).

Para eliminar dicha interferencia se preparara un blanco (sin fosfato) cuya absorbancia se restara de la del resto de
las muestras. Adicionalmente, es posible que la absorbancia delcomplejo se vea afectada por efectos de matriz.
La matriz puede potenciar o atenuar la absorbancia de luz por el complejo, lo cual puede conducir a resultados
erroneos. Para minimizar este efecto, aplicaremos el método de adiciones estandar, que consiste en la adicion de
cantidades crecientes del analito de interés (fosfato en nuestro caso) a una cantidad fija de muestra. Este
procedimiento resulta mas efectivo que un calibrado externo (recta de calibrado con disoluciones patrén)
cuando la matriz interfiere en la deteccién.

En esta practica estudiaremos la importancia de los efectos de matriz, determinando laconcentracion de
fosfato mediante ambos métodos y comparando los resultados.

1.41. FOSFORO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

El fésforo es un elemento esencial en el crecimiento de plantas y animales. Actualmente seconsidera como
uno de los nutrientes que controlan el crecimiento de algas, el fésforo se encuentra en aguas naturales y
residuales casi exclusivamente como fosfatos, los cuales se clasifican en ortofosfatos, fosfatos condensados
(piro-, meta-, y otros polis fosfatos) y fosfatos organicos. El empleo de detergentes, los cuales contienen
grandes cantidades de fosforo, ha aumentado el contenido de fosfato en las aguas residuales domésticas y
ha contribuido al problema de incremento del mismo en las fuentes receptoras, se usan poli fosfatos como
medio de control de corrosion. Las formas de importancia del fésforo en aguas son las siguientes:

J Ortofosfatos (fosforo soluble)
° Polifosfatos: pirofosfatos, tripolifosfatos y metafosfatos
o Fosfatos organicos

El contenido de fésforo acido hidrolizable de una muestra es definido operacionalmente como la diferencia
entre el fosforo reactivo medido en una muestra no tratada y el fosfato que se encuentra después de una
digestion suave. Generalmente, esta incluye fosfatos condensados tales como pyro-, tripoly-, y especies de
muy alto peso molecular tales como hexametafosfato.

En resumen, algunas aguas naturales contienen compuestos organicos de fosfato que son hidrolizados a



ortofosfato bajo las condiciones del ensayo. Las polifosfatos generalmente no responden al ensayo de fosforo
reactivo, pero pueden ser hidrolizados a ortofosfato por digestion con acido

El método de digestion utilizado es el del &cido sulfurico - &cido nitrico, recomendado en el Standard Methods
20ed., para la mayoria de las muestras y ademas presenta recuperaciones adecuadas.

En el Laboratorio del IDEAM se analizan con este método muestras de agua superficial y residual en un rango
de lectura de concentraciones entre 0.05y 1.0 mg P-PO4/L, pero el rango de concentracidn de las muestras esta
entre 0.05 y la maxima concentracién que pueda ser diluida con precision.

El andlisis de fésforo envuelve dos pasos generales:

(a) conversion de la forma de fosforo total a ortofosfato disuelto, y (b) determinacion colorimétrica del
ortofosfato disuelto. EI molibdato de amonio y el tartrato de antimonio y potasio reaccionan en medio acido
con el ortofosfato para formar un heteropoliacido -acidofosfomolibdico- que es reducido por acido ascérbico a un
complejo azul de molibdeno intensamente coloreado; sdlo las formas de ortofosfato forman dicho color azul en
esta prueba.

LIMITACIONES E INTERFERENCIAS

La presencia de turbidez y color en la muestra debe corregirse elaborando un blanco. Si la turbidez es muy
alta y es necesario filtrar la muestra, ésta debe hacerse sdlo después de ladigestion. Las muestras con bajas
concentraciones de fésforo no se deben almacenar en botellas plasticas a menos que se congelen, debido
a que los fosfatos se pueden adsorber en las paredes plasticas.

RESULTADOS DE LA ESTANDARIZACION DEL METODO

La validacion indicé que el método es exacto y preciso bajo los lineamientos de calidad del laboratorio. Con
un limite de deteccion del método en 0.050 mg/L y un rango de trabajo hasta 1.0 mg/L. Ademas, el método
permite una recuperacion mayor del 95 % del analito en la matriz agua residual. El cuadro de parametros de
la estandarizacion resume los resultados

Cuadro 1. Resumen de la estandanzacion.

PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
LIMITE DE DETECCION 0,05 mg Ptotal’L |Corresponde al limite de cuantificacion
PRECISION EN TERMINOS DE 68 - A un nivel de 0.05 mg Ptotal/L
ICOEFICIENTE VARIACION 15 — A un nivel de 1.0 mg Ptotal/L
EXACTITUD EXPRESADO COMO % DE —2= % Skaiinbal e (108 v Bl

ERROR RELATIVO -1.6 % 1A un nivei de 1.0 mg Ptotal/L

29 % Muestra Certficada
RANGO DE TRABAJO (Lectura Directa) | 0.05-1.0 | mg Ptotal/L [Sin dilucidn de &3 muestra

"?g?g\égi'o DE APLICACION DEL 0.05-100 | mg Protalll |Para una dlucion de hasta den veces.

RECUPERACION EXPRESADO COMO 99.7 % Muestrs adicionadsa baja-M2Ab
% 7.7 % IMuestra adicionada alta -M2Aa

TOMA Y PRESERVACION DE LA MUESTRA

Colecte las muestras en envases de plastico 6 vidrio y presérvelas con acido sulfirico concentrado hastaun pH
< 2.Las muestras asi preservadas tienen un tiempo maximo de espera para el analisis de 28 dias.



1.42. BORO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

uno de los micronutrientes esenciales de las plantas. es de gran importancia en la agricultura por sus
propiedades regulatorias del crecimiento. especialmente de las hojas'. Cuando el B se asocia con
formulaciones organicas se obtiene un pro- dueto de alta disponibilidad de B para las plantas.

El fertilizante analizado es un liquido, cuya formulacién contiene melaza, con mayor concentracion de
sacarosa, que permite coordinar al boro' evitando que precipite den- Ira de unrango de pH.

1.43. GIARDIAY CRYPTOSPORIDIUM
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

El procedimiento para toma de muestras y analisis de laboratorio debe cumplir con lo establecido en la guia para

la vigilancia por laboratorio de Giardia y Cryptosporidiumenmuestras de agua, establecida por el
Insti Nacional |

Cryptosporidium: Es un parasito protozoario de la subclase Coccidiaque se localiza anivel intracelular en
el intestino delgado de humanos y animales. La especie patdgena exclusivamente de humanos es
Cryptosporidium hominis(anteriormente C.parvumgenotipo 1), la especie reportada tanto en humanos como en
varios animales es C. parvum(genotipo2) (Xiao, Fayer, Ryan, & Upton, 2004); sin embargo, hay otras
especies propias de animales (mamiferos, reptiles, aves y peces) que pueden afectar a humanos (Xiao et al.,
2004).

Giardia:

Es un parasito protozoario patégeno de humanos y animales causante de enfermedad gastrointestinal, se
localiza en el intestino delgado, la via de trasmision es fecal-oral por consumo de agua y alimentos
contaminados con quistes. Se han descrito varios genotipos (Botero & Restrepo, 2012), de los cuales, los que
se asocian a infeccién en humanos principalmente son el A1, A2 y el B; en el caso de los animales se han
asociado los genotipos C, D y E (Kohli et al., 2008; Ravid, Duque, Arévalo, Nicholls, & Wasserman, 2007).

TOMA DE MUESTRAS: Para la toma y recoleccion de las muestras se debe garantizar la limpieza del area,
no tener desechos o residuos a su alrededor. Para el andlisis se requiereun volumen minimo de 10 L, por lo
tanto, se debe garantizar un transporte seguro en un recipiente con tapa rosca y con contratapa para evitar
fugas y derrames. Previendo que durante el transporte se pierda contenido, se sugiere recolectar dos litros de
mas (esdecir enviar un total de 12L)

1.44. VIRUS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

El numero de virus, de manera similar a las bacterias, decrece aproximadamente un orden de magnitud entre
aguas costeras ricas en nutrientes y el mar abierto pobre en nutrientes. También se reporta una disminucion de
entre cinco y diez veces en la zona eufética a profundidades de 500 m y ain mas para profundidades
abismales. Como ocurre con las bacterias, los mares frios son mas ricos en poblaciones virales en
comparacion con las aguas templadas y calidas. Ademas, el agua intersticial asociada con los sedimentos es
mas rica en virus que el agua subyacente (Furhman, 1999).

Sobre la abundancia de virus humanos en sistemas acuaticos, debido a su importancia epidemioldgica, existen



trabajos que se han centrado en el desarrollo de métodos de deteccion y cuantificacion. A pesar de que el
agua para uso y consumo humano se desinfecta en muchospaises, los virus humanos, en especial los
entéricos son mas resistentes a dichos tratamientos que las bacterias coliformes, que son utilizados como
indicadores de calidad de agua a nivel mundial. Vaughn y Novotny (1991) reportan que poliovirus resiste mas de
100 veces al acido hipocloroso que Escherichia coli. En otros trabajos se ha mostrado que el agua, tanto
dulce como salobre, libre de coliformes, puede contener virus o protozoarios (Vantarakis & Papapetropoulou,
1998; Grabow et al., 1999; Payment et al., 2000) y que los virus entéricos persisten por semanas incluso
meses (Nasser & Oman, 1999).

1.45. OLORY SABOR
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

El sabor y olor son determinaciones organolépticas de determinacion subjetiva, para las cuales no existen
instrumentos de observacidn, ni registro, ni unidades de medida. Tienen un interés evidente en las aguas
potables destinadas al consumo humano, ya que estas caracteristicas constituyen el motivo principal de
rechazo por parte del consumidor.

En el agua se pueden considerar cuatro sabores basicos: acido, salado, dulce y amargo.

El sabor se determina por sucesivas diluciones de la muestra original con agua inodora (T? =40 °C) hasta
que es indetectable (umbral de percepcion), siendo un ensayo muy subjetivo y de escasa reproducibilidad.
Las muestras deben conservarse en vidrio un méximode 6 ha2 -5°C.

El cuadro muestra los limites de percepcion de algunas sales y compuestos presentes en el agua. Limites de
percepcion de algunas sales y compuestos en el agua (mg/l)

2. CENTRO DE ENTRENAMIENTO ACUATICO.

2.1. CLORO RESIDUAL LIBRE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La cloracién tanto en agua de abastecimiento como aguas contaminadas sirve
principalmente para destruir o desactivar aquellos microorganismos que producen enfermedades,
adicionalmente como beneficio en el agua potable, coadyuba a la mejora en la calidad del agua resultante de
la reaccion del cloro con amoniaco, hierro, manganeso, sulfuro y otras sustancias organicas.

La concentracion minima detectable es aproximadamente 40 pg Cl como CI2/L si se usatiosulfato de sodio
(Na2S203) 0.01N en este método.

RESUMEN: El principio de este método se basa en la reaccidn instantanea entre el cloro libre con el
N,Ndietil-p-fenilendiamina (DFD) en ausencia de iones yoduro, reacciona en su forma reducida para
producir el DFD oxidado de color rojo, el cual se vuelve a reducir valorando con sulfato ferroso amoniacal
hasta que el color rojo desaparece. La adicion posterior de yoduro de potasio actua cataliticamente
produciendo la liberacion de cloro delas cloraminas el cual vuelve a ser valorado en el sistema DFD/Fe(ll). La
adicion se realizade manera gradual para poder determinar las fracciones correspondientes a mono,
dicloraminas y tricloruro de nitrogeno. Cuando no se desee ninguna diferenciacion entre las especies de
Cloro es posible realizar una simplificacion del método determinando clorototal.

INTERFERENCIAS:

1.3.1  Eldioxido de cloro (ClO2) aparece con el cloro libre, en la proporcion de hasta una quinta



2.2,

parte de su contenido total de cloro. Puede obtenerse una respuesta completa de ClO2,
correspondiente a su contenido total de cloro, si la muestra se acidifica primero en presencia del ion
yoduro y subsecuentemente se lleva a un pH aproximadamente neutro por adicién de Bicarbonato.

1.3.2  Elbromo, bromamina y yodo reaccionan con la disolucion indicadora de DFD y aparece con el
cloro libre. Si se adiciona la disolucion de glicina antes de la determinacion del cloro libre, éste se
convierte en formas no reactivas, quedando nuevamente el bromo y yodo para la reaccion con la
disolucion de DFD. La resta de estos residuos de la medicién residual sin glicina permite la
diferenciacion de cloro libre de bromo y yodo.

1.3.3 La interferencia mas significativa encontrada en el agua es el manganeso oxidado. Para
corregir esta interferencia se debe poner 5 mL de disolucion amortiguadora y 0,5mL de disolucion de
arsenito de sodio en el matraz de titulacion, afiadir 100 mL de muestra y mezclar. Afadir 5 mL de la
solucién indicadora DFD mezclar y titular con titulante SAF hasta que desaparezca el color rojo, restar
este valor a la lectura de clorolibre. Como alternativa se puede usar tioacetamida 0,25 % afiadiendo
0,5 mL a cada 100 mL de muestra.

1.3.4  Hay interferencias por cobre en concentraciones mayores a 10 mg Cu/L, esto se evita
adicionando EDTA a los reactivos. El cromato en concentraciones mayores a 2 mg/L también causa
interferencia, afiadir cloruro de bario para enmascarar estainterferenciapor precipitacion.

1.3.5 Dado que se utilizan altas concentraciones de yoduro para medir el cloro combinado y las
trazas de yoduro incrementan notablemente la interferencia de cloramina durantelas mediciones de
cloro libre, evitar la contaminacion de yoduro lavando el material devidrio entre cada muestra o usando
material separado.

1.3.6  Control del pH. Para obtener resultados precisos, es esencial tener cuidado en el control del
pH. Un pH apropiado es aquel que esta entre 6,2 a 6,5 dado que el cambiobrusco de la coloracion
permite una mejor apreciacion del punto final de la titulacion. Un pH demasiado bajo en el primer paso
tiende a hacer que la monocloramina aparezca en el paso de cloro libre y la dicloramina en el paso de
monocloramina. Un pH demasiado alto causa que el Oxigeno disuelto aporte color.

1.3.7  Control de la temperatura. En todos los métodos de diferenciacion de cloro libre y las
cloraminas, las temperaturas altas incrementan la tendencia de las cloraminas a reaccionar y dirigir un
incremento aparente de los resultados de cloro libre. Las temperaturas altas incrementan también la
desaparicion del color.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

1.3.8  Deben colectarse al menos 500 mL de muestra en un frasco de vidrio o polietileno.

1.3.9 Elanalisis de cloro residual debe de hacerse inmediatamente después de que lamuestra
es colectada evitando exceso de luz y agitacion.

1.3.10 Las muestras no deben ser almacenadas para su posterior analisis.

COLIFORMES TOTALES
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La presencia de Escherichia Coli es un indicador de contaminacién fecal y



posible presencia de patdgenos entéricos. Este organismo habita normalmente en el tracto digestivo de los
animales de sangre caliente, y en agua o suelo se encuentra a causa de una contaminacion fecal. Los
coliformes fecales por su parte pueden provenir de suelo y superficies de agua dulce, por lo tanto, no
siempre son intestinales. La presencia de estos microorganismos indica fallas en el tratamiento, sea deagua
potable o residual.

RESUMEN: La filtracién por membrana es el mecanismo mediante el cual se atrapan en |a superficie de la
membrana microorganismos cuyo tamafio es mayor que el tamafio del poro 0.45 um, esto gracias a que una
bomba eléctrica ejerce una presion diferencial sobrela muestra de agua haciendo que se filtre. Los
contaminantes de tamafio menor que el especifico del poro atraviesan la membrana o se quedan retenidos en
su interior, las bacterias quedan en la superficie de la membrana y luego esta es llevada a un medio de
enriguecimiento selectivo.

INTERFERENCIAS
2.2.1. Lavado de material ineficiente.
2.2.2. Fallas en el proceso de esterilizacion de material.
2.2.3. Ambientes contaminados que afecten las muestras.
2.2.4. Procedimientos inadecuados de la siembra.
2.2.5. Fallas en latomay transporte de la muestra.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El recipiente requeridoes botellas de
vidrio, esterilizables con capacidad no menor a 100 mL con preservante (tiosulfato de sodio y/o EDTA) si lo
requiere. El volumen minimo para analisis microbioldgico es de 100 mL.

Para analisis bacterioldgico se toma la muestra directamente sin realizar purga delrecipiente, teniendo en
cuenta no llenar el recipiente completamente, con la precaucion dedejar una camara de aire dentro de él; el
recipiente bacteriolégico y su tapa, no deben tocar ninguna superficie contaminada, ya que esto podria
alterar el resultado. Se llena el recipiente hasta la cantidad deseada, se tapa y se coloca el material protector
de la tapa (papel o tela) ajustado con una cuerda.

Cuando se hagan tomas de rios, corrientes, lagos, pantanos, fuentes o pozos se obtendran muestras
representativas, no es conveniente tomar muestras demasiado cerca de la orillao demasiado lejos del punto
de extraccion ni a una profundidad superior o inferior a la de dicho punto, en estos puntos se puede hacer uso
de una cuerda o un nylon que se amarrea la botella y se descargue con la boca hacia abajo.

Después de recolectadas las muestras deben ser llevadas al laboratorio lo mas rapido posible. Sino es
posible el andlisis en el lapso de 24 horas después del muestreo, se deberefrigerar a una temperatura entre
2°C. Se reduce al minimo la posibilidad de cambio durante el aimacenamiento y transporte de las muestras.
Se evita la exposicidn a la luz solar directa. Es conveniente asegurar que los recipientes se mantengan en
posicién vertical y que el liquido de muestra no se derrame, igualmente el instrumento que se emplea como
refrigerante no debe entrar en contacto con la muestra para evitar su posiblecontaminacion. La nevera de
transporte debe contener hielos que mantengan la temperatura de refrigeracion, estas deben estar limpias
y en lo posible desinfectadas paraevitar una fuente de contaminacion.

2.3. CONDUCTIVIDAD ELECTRICA A 25 °C
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La conductividad es una medida de la propiedad que poseenlas soluciones



acuosas para conducir la corriente eléctrica. Esta propiedad depende de la presencia de iones, su
concentracion, movilidad, valencia y de la temperatura de la medicién. EI método electrométrico es aplicable
a aguas potables, superficiales, salinas, aguas residuales domésticas e industriales y lluvia acida.

RESUMEN: Para la determinacion de la conductividad la medida fisica hecha en el laboratorio es la
resistencia, en ohmios 0 megaohmios. La conductividad es el inverso dela resistencia especifica, y se
expresa en micromho por centimetro (umho/cm), equivalentes a microsiemens por centimetro (uS/cm) o
milisiemens por centimetro (mS/cm) en el Sistema Internacional de Unidades. El intervalo de aplicacion del
método es de 10 a 10.000 (o hasta 50.000) umho/cm, las conductividades fuera de estos valores son
dificiles de medir con los componentes electronicos y las celdas convencionales.

INTERFERENCIAS:

2.3.1. El valor de la conductividad de una solucién depende de la temperatura de la muestra,en el
momento de ejecutar la medicion, siempre confirme en el conductimetro que la temperatura de

referencia sea de 25.0°C, la constante de la celda de 0,469 cm y la compensacién de temperatura
de 1,91%K.

2.3.2. Las desviaciones de las mediciones con equipos de conductividad se presentan cuando los
electrodos almacenan residuos y la muestra no circula adecuadamente. Para evitarlo lave
perfectamente el electrodo con abundante agua desionizada cuando lo requiera. Agite
homogéneamente la muestra.

2.3.3. Evite realizar mediciones a temperaturas excesivas o mediciones en solucionesespeciales, ya
que puede dafiar la celda o acortar su tiempo de vida considerablemente.

2.3.4. Evite variaciones de la constante no debidas a alteraciones de la celda, asegurandosede que
las condiciones de preservacién y almacenamiento de las soluciones estandar

de KCl sean 6ptimas. Si se presentan cambios es conveniente preparar una nueva solucion estandar de
0.0100M y verificar.

2.3.5. Antes que alterar la constante de la celda, mejore las condiciones de preparacion de las
soluciones patron de KCI, pues esta produce un cambio proporcional en todo el rango estudiado.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El volumen minimo

para esta determinacién es de 500mL, en envase de plastico (polietileno o equivalente) ovidrio. No le
adicione ningun preservante, refrigere a 4°C para enviar la muestra al Laboratorio. El periodo maximo de
almacenamiento de espera para el analisis es de 28 dias.

2.4. HIERRO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: el hierro junto con el manganeso son elemento que generalmente se
encuentran en el agua y especialmente en el agua subterrdnea, dandole al agua sabor, olor y color
indeseable. El hierro puede causar manchas en ropa, accesorios de plomeria y concreto. Los depésitos de
hierro se acumulan en cafierias, tanques de presion, calentadores de agua y equipo ablandador de agua.
La espectrometria de absorcion atdmica de llama es un método aplicable a la determinacion de antimonio,
bismuto, cadmio, calcio, cesio, cromo, cobalto, cobre, oro, iridio, hierro, plomo, litio, magnesio, manganeso,
niquel, paladio, platino, potasio, rodio, rutenio, plata, sodio, estroncio, talio, estafio y zinc.

RESUMEN: En la espectrometria de absorcién atomica de llama, un rayo de luz se dirigea través de la
llama, hacia un monocromador y hacia un detector que mide la cantidad deluz absorbida por el elemento
atomizado en la llama. Para algunos metales, la absorcionatémica presenta una sensibilidad superior a la



emisién de llamas. Debido a que cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcion caracteristica, se
utiliza una lamparafuente compuesta por ese elemento; esto hace que el método esté relativamente
libre de interferencias espectrales o de radiacion. La cantidad de energia en la longitud de onda
caracteristica absorbida en la llama es proporcional a la concentracion del elemento en lamuestra en un
rango de concentracion limitado.
INTERFERENCIAS:
2.4.1. |Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracion directa de
la muestra a una llama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion por los atomos
unidos en combinacién molecular en la llama.
2.4.2. Correccién de antecedentes: La absorcién molecular y la dispersién de la luz causadas por
particulas sélidas en la llama pueden causar valores de absorcion erréneamente altos que dan como
resultado errores positivos. Cuando se produzcantales fenomenos, utilice la correccion de fondo para
obtener valores precisos.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

2.4.2.1. Lamuestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio lavado con solucion1 a
1 de HNO2.

24.2.2. Recolectar una muestra de al menos 1000ml.

2.4.2.3. Acidificar la muestra a pH<2 con HNO2.
24.2.4. El tiempo maximo de preservacion es de 6 meses.

2.5. PH
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El método 9040 se usa para medir el pH de residuos acuososy aquellos residuos
donde la fase acuosa constituye al menos el 20% del volumen total del residuo. La corrosividad de acidos
y bases concentradas, o de estos mezclados con sustancias inertes, no puede medirse. La medicion del
pH requiere algun contenido de agua.

RESUMEN: El pH de una muestra es determinado electrométricamente usando unelectrodo de vidrio en
combinacién con un potencial de referencia o un electrodo de combinacién. El dispositivo de medicion es
calibrado usando una serie de soluciones estandares de pH conocido.

INTERFERENCIAS:

2.5.1. Los efectos de la temperatura en la determinacién electrométrica del pH provienen dedos
fuentes. La primera es causada por el cambio en la sefial de salida del electrodo a varias temperaturas,
esta interferencia debe controlarse con instrumentos utilizandoun compensador de temperatura o
calibrando el sistema (electrodo- medidor) a la temperatura de las muestras. La segunda fuente de los
efectos de la temperatura en la variacion del pH se debe a los cambios de temperatura en la muestra,
este error depende de la muestra y no puede controlarse. Por lo tanto, debe reportarse la temperatura y
el pH de la muestra en el momento del analisis.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

2.5.2. Todas las muestras deben recolectarse usando un plan de muestreo avalado por las



autoridades competentes o de acuerdo con estandares internacionales.

2.5.3. Todas las muestras deben analizarse tan pronto como sea posible, en un tiempomenor
de 0.25h.

2.5.4. Los recipientes a usar para la recoleccion de las muestras deben ser de plastico o devidrio
Unicamente, y se recomienda un volumen minimo de 50 mL.

2.6. CLORO TOTAL RESIDUAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La cloracién tanto en agua de abastecimiento como aguas contaminadas sirve
principalmente para destruir o desactivar aquellos microorganismos que producen enfermedades,
adicionalmente como beneficio en el agua potable, coadyuba a la mejora en la calidad del agua resultante de
la reaccion del cloro con amoniaco, hierro, manganeso, sulfuro y otras sustancias organicas.

RESUMEN: el cloro se usa como desinfectante, tanto para aguas de abastecimiento comopara aguas
contaminadas para garantizar la desactivacién de los microorganismos evitando asi la generacion de
enfermedades en el caso del agua potable y la mejora de la calidad vertida a las fuentes receptoras en el
caso de las aguas residuales o servidas. La concentracion de cloro disminuye con el tiempo a causa de su
consumo por la destruccion de los microorganismos.

INTERFERENCIAS:
2.6.1. Formas oxidadas de manganeso y otros agentes oxidantes.
2.6.2. Los agentes reductores como los sulfuros organicos.
2.6.3. Aunque la valoracion neutra minimiza el efecto de interferencia de los iones férrico y nitrito,
se prefiere la valoracién acida porque algunas formas de cloro combinado no reaccionan a pH 7.
2.6.4. Utilizar sélo acido acético para la valoracion acida; el acido sulfurico (H2S04) aumentara las
interferencias; nunca use acido clorhidrico (HCI).

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El cloro en solucion

acuosa no es estable y el contenido de cloro de las muestras o soluciones, particularmentelas soluciones
débiles, disminuira rapidamente. La exposicion a la luz solar u otra luz intensa o agitacion acelerara la
reduccion del cloro. Por lo tanto, inicie las determinacionesde cloro inmediatamente después del muestreo,
evitando la luz y la agitacion excesivas. No almacene muestras para analizarlas en busca de cloro.

27. NITROGENO AMONIACAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Este método describe el procedimiento para determinar el nitrégeno
amoniacal y nitrégeno Kjendahl total (NKT) en agua residuales domésticas, en este Ultimo convierten
compuestos nitrogenados de origen bioldgico tales como aminodcidos, proteinas y péptidos a amonio.

RESUMEN DEL METODO: El amoniaco de la muestra es separado por destilacion. El amoniaco liberado
es capturado en una solucién de acido bérico. Se emplea este procedimiento para concentraciones de NH3-
N superiores a 5 mg/L.

INTERFERENCIAS
2.7.1. La glicina urea, cido glutdmico, cianatos y acetamida se hidrolizan muy lentamente en
solucién o reposo, pero solo la urea y los cianatos produciran la hidrélisis en la destilacién a pH 9.5.



Los compuestos alcalinos volatiles, como la hidracina y las aminas, influiran en los resultados titulo
métricos.

2.7.2. Cloro residual, debe ser removido por pre-tratamiento de la muestra con tiosulfato desodio
antes de la destilacion.

MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA
2.7.3. Se obtienen resultados mas fiables con muestra recientes. Destrlyase el cloro residualdespués
de obtener las muestras para impedir su reaccién con el amoniaco.
2.7.4. Sino es posible un analisis rapido, consérvese la muestra con 0.8 ml de H2S04 conc./L de
muestra a 4°C. El pH de las muestras conservadas con acido debe estar comprendido entre 1.5y 2.
Si se utiliza la conservacion con acido, neutralicense las muestras con NaOH o KOH inmediatamente
antes de hacer la determinacion.

2.38. COBRE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El cobre es un metal ampliamente usado en la industria, incluso en los
procesos de tratamiento de agua potable, pesticidas, fungicidas y alguicidas, lo que genera su presencia no
solo en agua y suelo, sino en vegetales y animales acuaticos, lo que puede ocasionar incluso sobrecarga de
la cadena nutricional. La espectrometria de absorcion atomica de llama es un método aplicable a la
determinacion de antimonio, bismuto, cadmio, calcio, cesio, cromo, cobalto, cobre, oro, iridio, hierro, plomo,
litio, magnesio, manganeso, niquel, paladio, platino, potasio, rodio, rutenio, plata, sodio, estroncio, talio,
estafio y zinc.

RESUMEN: En la espectrometria de absorcion atdmica de llama, un rayo de luz se dirigea través de la
llama, hacia un monocromador y hacia un detector que mide la cantidad deluz absorbida por el elemento
atomizado en la llama. Para algunos metales, la absorciénatdmica presenta una sensibilidad superior a la
emision de llamas. Debido a que cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcidn caracteristica, se
utiliza una lamparafuente compuesta por ese elemento; esto hace que el método esté relativamente
libre de interferencias espectrales o de radiacion. La cantidad de energia en la longitud de onda
caracteristica absorbida en la llama es proporcional a la concentracién del elemento en lamuestra en un
rango de concentracion limitado.

INTERFERENCIAS:

2.8.1. |Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracion directa de
la muestra a una llama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion por los atomos
unidos en combinacion molecular en la llama.

2.8.2. Correccion de antecedentes: La absorcion molecular y la dispersion de la luz causadas por
particulas sélidas en la llama pueden causar valores de absorcion erréneamente altos que dan
como resultado errores positivos. Cuando se produzcantales fendmenos, utilice la correccién de fondo
para obtener valores precisos.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO
2.8.2.1.  Lamuestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio lavados con solucidn1

a 1de HNO.
2.8.2.2. Tomar minimo 1000ml de muestra



2.8.2.3. Acidificar a pH<2 con HNO3
2.8.2.4. Refrigerar la muestra a <6 °C
2.8.2.5. El tiempo de preservacion de la muestra es de 24 horas a 6 meses.

2.9. PSEUDOMONA AERUGINOSA
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La pseudomona aeruginosa es una bacteria gran-negativa aerébica, es un
patégeno oportunista tanto en humanos como en plantas, es un microorganismo capaz de nutrirse de
hidrocarburos, causando corrosion microbiana. Infecta los pulmones y las vias respiratorias, las vias
urinarias, tejidos y causa sepsis, puede ocasionar neumonias. La bacteria es capaz de multiplicarse y
sobrevivir en aguas tratadas debido a la densa capa polisacarida que hace las veces de barrera quimica y
protege a la bacteria del cloro residual libre.

RESUMEN: La filtracién por membrana es el mecanismo mediante el cual se atrapan en la superficie de la
membrana microorganismos cuyo tamafio es mayor que el tamafio del poro 0.45 um, esto gracias a que una
bomba eléctrica ejerce una presién diferencial sobre la muestra de agua haciendo que se filtre. Los
contaminantes de tamafio menor que el especifico del poro atraviesan la membrana o se quedan retenidos en
su interior, las bacterias quedan en la superficie de la membrana y luego esta es llevada a un medio de
enriguecimiento selectivo.

INTERFERENCIAS
2.9.1. Lavado de material ineficiente.
2.9.2. Fallas en el proceso de esterilizacion de material.
2.9.3. Ambientes contaminados que afecten las muestras.
2.9.4. Procedimientos inadecuados de la siembra.
2.9.5. Fallas en la toma y transporte de la muestra.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El recipiente requeridoes botellas de
vidrio, esterilizables con capacidad no menor a 100 mL con preservante (tiosulfato de sodio y/o EDTA) si lo
requiere. El volumen minimo para analisis microbiolégico es de 100 mL.

Para analisis bacteriologico se toma la muestra directamente sin realizar purga delrecipiente, teniendo en
cuenta no llenar el recipiente completamente, con la precaucién dedejar una camara de aire dentro de él; el
recipiente bacterioldgico y su tapa, no deben tocar ninguna superficie contaminada, ya que esto podria
alterar el resultado. Se llena el recipiente hasta la cantidad deseada, se tapa y se coloca el material protector
de la tapa (papel o tela) ajustado con una cuerda.

Cuando se hagan tomas de rios, corrientes, lagos, pantanos, fuentes 0 pozos se obtendran muestras
representativas, no es conveniente tomar muestras demasiado cerca de la orillao demasiado lejos del punto
de extraccion ni a una profundidad superior o inferior a la de dicho punto, en estos puntos se puede hacer uso
de una cuerda o un nylon que se amarrea la botella y se descargue con la boca hacia abajo.

Después de recolectadas las muestras deben ser llevadas al laboratorio lo mas rapido posible. Sino es
posible el andlisis en el lapso de 24 horas después del muestreo, se deberefrigerar a una temperatura entre
2°C. Se reduce al minimo la posibilidad de cambio durante el almacenamiento y transporte de las muestras.
Se evita la exposicidn a la luz solar directa. Es conveniente asegurar que los recipientes se mantengan en
posicién vertical y que el liquido de muestra no se derrame, igualmente el instrumento que se emplea como



refrigerante no debe entrar en contacto con la muestra para evitar su posiblecontaminacion. La nevera de
transporte debe contener hielos que mantengan la temperatura de refrigeracion, estas deben estar limpias
y en lo posible desinfectadas paraevitar una fuente de contaminacion.

2.10. ALUMINIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El aluminio es un componente natural de aguas superficialesy subterraneas,
adicionalmente el sulfato de aluminio es empleado ampliamente como agente floculante en el tratamiento de
agua potable, su contenido en el agua potable en alta concentracion genera negativo aspecto visual y sabor
al agua. Es considerado no tdxico y no se ha reportado efectos adversos en la salud por causa de
consumo o exposicion al aluminio. El método directo de llama de 6xido nitroso-acetileno es aplicablea la
determinacion de aluminio, bario, berilio, calcio, molibdeno, osmio, renio, silicio, torio,titanio y vanadio.

RESUMEN: En la espectrometria de absorcién atémica de llama, un rayo de luz se dirigea través de la
llama, hacia un monocromador y hacia un detector que mide la cantidad deluz absorbida por el elemento
atomizado en la llama. Para algunos metales, la absorciénatémica presenta una sensibilidad superior a la
emision de llamas. Debido a que cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcidn caracteristica, se
utiliza una lamparafuente compuesta por ese elemento; esto hace que el método esté relativamente
libre de interferencias espectrales o de radiacién. La cantidad de energia en la longitud de onda
caracteristica absorbida en la llama es proporcional a la concentracion del elemento en lamuestra en un
rango de concentracion limitado.

INTERFERENCIAS

2.10.1. Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracion
directa de la muestra a unallama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion
por los atomos unidos en combinacién molecular en la llama.

2.10.2. Correccién de antecedentes: La absorcién molecular y la dispersion de la luz
causadas por particulas solidas en la llama pueden causar valores de absorcion erréneamente
altos que dan como resultado errores positivos. Cuando se produzcan tales fendmenos, utilice la
correccion de fondo para obtener valores precisos.

211. PLATA
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Es un elemento metalico que como mineral es altamente deseado para joyeria,
componentes electronicos, entre otras aplicaciones, ademas de emplearse como desinfectante ene |
tratamiento de agua. El efecto conocido en la salud humana es la generacion de argiria por exposicion a
bajas concentraciones de plata. La espectrometria de absorcion atémica de llama es un método aplicable
a la determinacionde antimonio, bismuto, cadmio, calcio, cesio, cromo, cobalto, cobre, oro, iridio, hierro,
plomo, litio, magnesio, manganeso, niquel, paladio, platino, potasio, rodio, rutenio, plata, sodio, estroncio,
talio, estafio y zinc.

RESUMEN: En la espectrometria de absorcién atdmica de llama, un rayo de luz se dirigea través de la
llama, hacia un monocromador y hacia un detector que mide la cantidad deluz absorbida por el elemento
atomizado en la llama. Para algunos metales, la absorciénatémica presenta una sensibilidad superior a la
emision de llamas. Debido a que cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcion caracteristica,
se utiliza una lamparafuente compuesta por ese elemento; esto hace que el método esté relativamente libre
de interferencias espectrales o de radiacion. La cantidad de energia en la longitud de onda caracteristica



absorbida en la llama es proporcional a la concentracion del elemento en lamuestra en un rango de
concentracion limitado.

INTERFERENCIAS:

2.11.1. Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracion directa de
la muestra a una llama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion por los atomos
unidos en combinacién molecular en la llama.

2.11.2. Correccion de antecedentes: La absorcién molecular y la dispersion de la luz causadas por
particulas solidas en la llama pueden causar valores de absorcion erroneamente altos que dan como
resultado errores positivos. Cuando se produzcantales fenomenos, utilice la correccion de fondo para
obtener valores precisos.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

2.11.3. La muestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio borosilicato.
2.11.4. Recolectar un volumen de muestra de 1000ml.

2.11.5. Acidificar a pH<2 con acido nitrico.

2.11.6. Tiempo méximo de preservacion 1 mes.

212. COLIFORMES FECALES
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La presencia de Escherichia Coli es un indicador de contaminacion fecal y
posible presencia de patdgenos entéricos. Este organismo habita normalmente en el tracto digestivo de los
animales de sangre caliente, y en agua o suelo se encuentra a causa de una contaminacion fecal. Los
coliformes fecales por su parte pueden provenir de suelo y superficies de agua dulce, por lo tanto, no
siempre son intestinales. La presencia de estos microorganismos indica fallas en el tratamiento, sea deagua
potable o residual.

RESUMEN: La filtracidn por membrana es el mecanismo mediante el cual se atrapan en la superficie de la
membrana microorganismos cuyo tamafio es mayor que el tamafio del poro 0.45 um, esto gracias a que una
bomba eléctrica ejerce una presion diferencial sobrela muestra de agua haciendo que se filtre. Los
contaminantes de tamafio menor que el especifico del poro atraviesan la membrana o se quedan retenidos en
su interior, las bacterias quedan en la superficie de la membrana y luego esté es llevada a un medio de
enriguecimiento selectivo.

INTERFERENCIAS
2.12.1. Lavado de material ineficiente.
2.12.2. Fallas en el proceso de esterilizacion de material.
2.12.3. Ambientes contaminados que afecten las muestras.
2.12.4. Procedimientos inadecuados de la siembra.
2.12.5. Fallas en la toma y transporte de la muestra.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El recipiente requeridoes botellas de
vidrio, esterilizables con capacidad no menor a 100 mL con preservante (tiosulfato de sodio y/o EDTA) si lo
requiere. El volumen minimo para analisis microbiolégico es de 100 mL.



Para andlisis bacterioldgico se toma la muestra directamente sin realizar purga delrecipiente, teniendo en
cuenta no llenar el recipiente completamente, con la precaucion dedejar una camara de aire dentro de él; el
recipiente bacterioldgico y su tapa, no deben tocar ninguna superficie contaminada, ya que esto podria
alterar el resultado. Se llena el recipiente hasta la cantidad deseada, se tapa y se coloca el material protector
de la tapa (papel o tela) ajustado con una cuerda.

Cuando se hagan tomas de rios, corrientes, lagos, pantanos, fuentes o pozos se obtendran muestras
representativas, no es conveniente tomar muestras demasiado cerca de la orillao demasiado lejos del punto
de extraccion ni a una profundidad superior o inferior a la de dicho punto, en estos puntos se puede hacer uso
de una cuerda o un nylon que se amarrea la botella y se descargue con la boca hacia abajo.

Después de recolectadas las muestras deben ser llevadas al laboratorio lo mas rapido posible. Si no es
posible el analisis en el lapso de 24 horas después del muestreo, se deberefrigerar a una temperatura entre
2°C. Se reduce al minimo la posibilidad de cambio durante el almacenamiento y transporte de las muestras.
Se evita la exposicidn a la luz solar directa. Es conveniente asegurar que los recipientes se mantengan en
posicion vertical y que el liquido de muestra no se derrame, igualmente el instrumento que se emplea como
refrigerante no debe entrar en contacto con la muestra para evitar su posiblecontaminacion. La nevera de
transporte debe contener hielos.

3. AGUA RESIDUAL

3.1. PH
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El método 9040 se usa para medir el pH de residuos acuososy aquellos residuos
donde la fase acuosa constituye al menos el 20% del volumen total del residuo. La corrosividad de acidos
y bases concentradas, o de estos mezclados con sustancias inertes, no puede medirse. La medicion del
pH requiere algun contenido de agua.

RESUMEN: El pH de una muestra es determinado electrométricamente usando unelectrodo de vidrio en
combinacién con un potencial de referencia o un electrodo de combinacién. El dispositivo de medicion es
calibrado usando una serie de soluciones estandares de pH conocido.

INTERFERENCIAS:

o Los efectos de la temperatura en la determinacion electrométrica del pH provienen dedos
fuentes. La primera es causada por el cambio en la sefial de salida del electrodo a varias temperaturas,
esta interferencia debe controlarse con instrumentos utilizandoun compensador de temperatura o
calibrando el sistema (electrodo- medidor) a la temperatura de las muestras. La segunda fuente de los
efectos de la temperatura en la variacion del pH se debe a los cambios de temperatura en la muestra,
este error depende de la muestra y no puede controlarse. Por lo tanto, debe reportarse la temperatura y
el pH de la muestra en el momento del anélisis.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

o Todas las muestras deben recolectarse usando un plan de muestreo avalado por las
autoridades competentes o de acuerdo con estandares internacionales.
o Todas las muestras deben analizarse tan pronto como sea posible, en un tiempomenor de

0.25h.



o Los recipientes a usar para la recoleccion de las muestras deben ser de plastico o devidrio
Unicamente, y se recomienda un volumen minimo de 50 mL.

3.2. DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO DQO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La Demanda Quimica de Oxigeno o DQO es un parametro que mide la
cantidad de sustancias susceptibles de oxidacion por medios quimicos disueltos o en suspension en una
muestra liquida, es decir indica el grado de contaminacion en mgO2/L. Es un método ampliamente usado
como una medida de los contaminantes en aguas residuales y naturales, en el cual la cantidad de oxigeno
consumido por la oxidacion de un oxidante especifico (K2Cr207) es expresado en términode oxigeno
equivalente o requerido para su transformacion y oxidacion a gas carbdnico yagua.

Este parametro mide la cantidad de materia organica y materia susceptible de oxidacion quimica (materia
biodegradable y no biodegradable).

RESUMEN DEL METODO
3.2.1.1. Estandarizar la solucién FAS diariamente con la solucién de dicromato de potasio.
3.2.1.2. Realizar el tratamiento o digestién de la muestra siguiendo el procedimientorespectivo.
INTERFERENCIAS
3.2.1.3. La méas comun es el ion cloruro, el cual reacciona con el ion plata y precipita cloruro de plata
y asi inhibe la accion catalitica de la plata.
3.2.1.4. Bromo, yodo y otros iones que inactiven el i6n plata pueden interferir de forma similar.
3.2.1.5. A pesar de un procedimiento riguroso para el analisis de la DQO el cloruro, yodo y bromo
pueden reaccionar con el dicromato de potasio formas elementales de halogenuros y el ion cromo.
Interferencias de halogenuros pueden ser removidos por precipitacidn con el ion plata y filtrar antes de
realizar la digestion.
3.2.1.6. Elamoniaco y sus derivados en el agua 0 generado por contenido de nitrégeno organico no son
oxidados, el cloro elemental reacciona con estos componentes, por lo que las interferencias por
cloruros son dificiles.
3.2.1.7. Los nitratos (NO2-) ejercen DQO de 1.1 mg O2/mg NO2—N ya que las concentraciones de
este compuesto en aguas rara vez exceden 1 a 2 mg NO2—N/L,de esta manera las interferencias por
nitratos son consideradas insignificantes y generalmente ignoradas.
3.2.1.8. La plata, cromo hexavalente y sales de mercurio usadas en la determinacion de la DQO crean
desechos peligrosos, el mayor problema es por el uso de mercurio.
MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA
Las muestras deben ser recolectadas en envases de plastico, vidrio o fluoropolimeros. Se debe tener
un volumen de muestra minimo de 100 mL la cual debe ser analizada lo mas pronto posible.

En caso de demora en el andlisis de la muestra se debera adicionar a la misma H2SO4 apH menora 2 y
refrigerar a menos de 6°C. Es recomendable que la muestra se almacenemaximo 7 dias.

3.3. DEMANDA BIOQUIMICA DE OXIGENO DBO (5 DIAS)
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La demanda bioquimica de oxigeno (DBO) tiene un periodo de prueba de 5, 7
o0 10 dias, dicho analisis mide la cantidad de oxigeno consumido por lasbacterias al oxidar la materia



organica en una muestra de agua. De esta manera la presente prueba se utiliza para medir las cargas de los
residuos en las plantas de tratamiento de aguas y determinar la eficiencia del mismo.

RESUMEN DEL METODO

3.3.1.1. Prepare el blanco siguiendo el procedimiento correspondiente.

3.3.1.2. Realice la preparacién de cada una de las muestras a analizar.

3.3.1.3. Colocar las muestras en el equipo, definir la duracién de la prueba e iniciar la pruebasiguiendo
los pasos adecuados para cada uno de los canales (muestras).

INTERFERENCIAS

3.3.1.4. Se debe mantener la temperatura de incubacion de la muestra.

3.3.1.5. Materiales téxicos en las muestras analizadas pueden causar valores bajos de la DBO.

3.3.1.6. Cualquier rastro de cloro debe ser eliminado de la muestra antes de ser analizada,
manteniéndola a temperatura de laboratorio entre 1 0 2 horas antes de la prueba paradisipar las
concentraciones bajas de cloro.

3.3.1.7. Bajos resultados de DBO pueden darse cuando el pH de la muestra no se encuentra entre 6
y 8 unidades (utilice acido sulfirico 1N para neutralizar muestras causticas o hidréxido de sodio 1N
para neutralizar muestras acidas).

MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA

La muestra debe ser recolectada en envases de pléstico o vidrio.Refrigerar la muestra a <6 °C.
Procurar que la muestra sea almacenada maximo por 48 horas.

OO

3.4. SOLIDOS SUSPENDIDOS TOTALES (SST)
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Este método es aplicado para determinar sélidos totales y fijosy la fraccién volatil
en muestras solidas y semisdlidas tales como suelos, sedimentos, biosélidos (lodos obtenidos en el proceso
de tratamiento de aguas residuales), lodos de otros procesos de tratamiento de aguas.

RESUMEN DEL METODO

3.4.1.1. Muestras de 20-50 g son secadas a 103-105°C para eliminar el agua de la muestra.

3.4.1.2. Elresiduo de la seccion 2.1 es enfriado, pesado y se lleva a 550°C para eliminar lossdlidos
volatiles.

3.4.1.3. Los sdlidos totales, fijos y volatiles son determinados por comparacion de las masasde las
muestras antes y después de cada proceso de secado.

INTERFERENCIAS

3.4.1.4. Muestrear, submuestrear y el pipetear de muestras multi-fase puede introducir serioserrores.
Asegurese de obtener una muestra homogénea tanto en el proceso de almacenamiento como durante la
transferencia. Asegurese manejar las muestras de una manera segura cuando realiza un
submuestreo. Mezcle muestras pequefias con un agitador magnético. Si hay sélidos suspendidos,
pipete con una pipeta de orificio amplio. Evite que la muestra se adhiera al recipiente, una
homogenizacion intensa esaconsejable para asegurar resultados exactos. Cuando este secando la



muestra, algunas muestras forman una costra que impide la evaporacion; tenga especial cuidado con los
tiempos de secado. Evite usar un agitador magnético con particulas magnéticas.

3.4.1.5. Latemperaturay el tiempo de secado del residuo tienen un importante soporte en el
resultado. Problemas tales como pérdida de peso debido a la vaporizacion de la materia organica, el
agua ocluida, y los gases a partir de la descomposicion inducida por el calor, asi como las ganancias
producidas por la oxidacion, dependen de la temperatura y el tiempo de calentamiento. Es por lo tanto
esencial que las muestras sean secadas a una temperatura uniforme. Minimicese el tiempo que el
deseador esteabierto porque la humedad del aire puede entrary ser absorbida por la muestra.

3.4.1.6. Los residuos secados a 103-105°C pueden retener no solamente agua de cristalizacion, sino
también algo deagua ocluida. Como resultado de la conversion del bicarbonato en carbonato, habra una
pérdida de CO2. La pérdida de materia organicapor volatilizacién serd por lo general muy ligera. Dado
que la eliminacién de agua ocluida es marginal a esta temperatura, la obtencion de peso constante
puede ser muybaja.

3.4.1.7. Los residuos secados a 180+ 2°C pueden perder casi toda el agua ocluida mecanicamente.
Algo de agua de cristalizacién puede permanecer, especialmente si los sulfatos estan presentes. La
materia organica se puede perder por volatilizacién, pero no destruida completamente. EI CO2 perdido
por la conversion de bicarbonatos a carbonatos y carbonatos pueden ser descompuestos parcialmente
a oxidos o salesbasicas. Algunas sales de cloruros y nitratos pueden perderse.

En general, la evaporacion y secado de muestras de agua a 180°C produce valores de solidos
disueltos mas cerca a los obtenidos a través de la suma especies de minerales determinados
individualmente a los valores de sélidos disueltos garantizados a través de secado a temperaturas
bajas.

3.4.1.8. Los resultados de residuos con altos contenidos de aceites o grasas pueden ser
cuestionable por la dificultad de obtener pesos constantes en un tiempo razonable.

3.4.1.9. La determinacién tanto de sélidos totales como de fijos esta sujeta a error negativo debido a
la perdida de carbonato de amonio y materia orgéanica durante el paso del secado de 103°C a 105°C.
Observe cuidadosamente el tiempo de secado y la temperatura para controlar la perdida de sales
inorganicas si son un problema.

3.4.1.10. Los sélidos fijos es una expresién aplicada al residuo de sélidos totales, suspendidos o
disueltos después de someterse a ignicion durante un tiempo determinado y a una temperatura
especificada. La pérdida por ignicion se debe a los sélidos volatiles. Las determinaciones de solidos fijos
y volatiles no distinguen exactamente entre materia organica e inorganica por que la pérdida de peso no
se limita al material organico sinotambién a perdidas por descomposicion y volatilizacion de algunas
sales minerales.

MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA:

3.4.1.11. Utilicense botellas de plastico o vidrio refractario, teniendo en cuenta siempre que elmaterial en
suspensién no debe adherirse a las paredes del recipiente.

3.4.1.12.Recolecte una muestra de 200ml.

3.4.1.13.Iniciese el andlisis lo antes posible, pues resulta poco Util preservar la muestra.
3.4.1.14.Refrigérese a 4°C hasta realizar el analisis, para reducir al minimo la descomposicion
microbioldgica de los sdlidos durante maximo 7 dias.



3.5. SOLIDOS SEDIMENTABLES (SSED)
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La determinacion de sélidos sedimentables por el método volumétrico, se realiza en
muestras de agua superficiales de acuerdo con lo establecido porel laboratorio. El limite inferior de lectura es de
0.1 mL/L.

RESUMEN: Los sdlidos asentables en aguas superficiales y salinas, asi como en desechos domésticos e
industriales pueden determinarse e informarse sobre un volumen(mL/L) o un peso (mg / L). Los solidos
sedimentables son aquellos que tiene un tamafio de 10p y que se desprenden de la suspension en un tiempo
determinado y estan constituidos por particulas mas densas que el agua

INTERFERENCIAS: Cuando hay presencia de floc biolégico o quimico, se recomienda emplear el método
gravimétrico.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

. La muestra puede ser tomada en recipiente plastico o de vidrio.
° Las muestras deben ser analizadas sin ningun tipo de pretratamiento o preservacion.
° Se requiere como minimo 2000mL de muestra para el anlisis con su duplicado.

3.6. ACEITES Y GRASAS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION:

Se aplica para aguas residuales superficiales, domésticas e industriales. Algunas grasas y &cidos grasos
especialmente no saturados extraibles se oxidan con rapidez; en consecuencia, se incluyen precauciones
especiales con respecto a la temperatura ydesplazamiento de vapor del disolvente para reducir este efecto.

RESUMEN: En este método la grasa y el aceite son extraidos del agua por intimo contactocon el solvente
(n-hexano) y su determinacion se realiza gravimétricamente mediante recuperacion del solvente en un
equipo de destilacion.

En la determinacidn de grasas y aceites no se mide una cantidad absoluta de una sustanciaespecifica; se
determinan grupos de sustancias con caracteristicas fisicas similares con base en su solubilidad en el
solvente (n-hexano). Esto incluye otros materiales extraidos por el solvente de la muestra acidificada, tales
como compuestos azufrados, algunos colorantes organicos y clorofila, no volatilizados durante el ensayo.

INTERFERENCIAS:
o Los solventes organicos tienen la habilidad de disolver no solo las grasas y los aceites sino
también otras sustancias organicas. Cualquier material soluble en el solvente se reporta como grasa y
aceite.

o Utilizar la extraccion liquido - liquido para aguas superficiales no contaminadas o con bajo
contenido de sdlidos suspendidos, factores que aumentan la formacién de emulsiones y pérdida del



analito.

o Algunas matrices de las muestras pueden formar emulsiones, incrementando la cantidad de
agua a separar dentro del extracto. Cuando el extracto del solvente es tratado con sulfato de sodio,
este se disuelve en el agua y pasa al frasco tarado. Esto se manifiesta cuando después de secado el
solvente se hace visible sal dentro del vasode extraccion. Si se observan cristales en el frasco tarado
después del secado,redisolver la grasa y aceite con 30 mL de solvente de extraccion y un poco de
agua enun embudo de separacion, retirar la capa acuosa y drenar el solvente a través de un embudo con
papel filtro empapado con solvente a un vaso de extraccién limpio y tarado.Tratar este como un
extracto de muestra.

o La eliminacion del solvente tiene como resultado la pérdida de los hidrocarburos de cadena
corta y aromatica sencillos por volatilizacién.

o En este proceso se pierden cantidades significativas de destilado de petrdleo desde la
gasolina hasta el aceite combustible.

o El método es completamente empirico y solo se pueden obtener resultados duplicadossi se
siguen de manera estricta todos los detalles.

o El tiempo requerido para secar y enfriar el material extraido no puede ser alterada.

o Puede que haya un incremento gradual en el peso, debido presumiblemente a la absorcion de
oxigeno, y/o una pérdida gradual de peso debida a la volatilizacion.

o Los residuos mas pesados del petrdleo pueden contener una porcion significativa de
materiales que no son extraibles con el solvente

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

o Para aguas de tipo industrial la toma de muestra se debe realizar puntual.

o Tome la muestra de forma directa del vertimiento y evitando llenar totalmente el frasco.

o La tapa debe estar provista de una lamina de papel aluminio que impida el contacto dela
muestra con el interior de la tapa.

o La muestra se debe tomar en frasco de vidrio claro de boca ancha con capacidad maxima de

un litro, previamente calibrado y evitando subdividir la muestra en el laboratorio. Si la botella no esta
calibrada, demarque el nivel en el frasco para posterior determinacion del volumen de muestra.

o El frasco debe estar previamente enjuagado con el solvente para remover cualquier pelicula de
detergente.
o Adicione a las muestras HCl 0 H2SO4 concentrado hasta pH< 2, con el fin de romper las

emulsiones e hidrolizar los jabones y detergentes, los cuales pierden su componente polar y revierten
a una estructura hidrocarbonada que es incluida en la determinacién. Verifique el pH con papel
indicador y acidifique la muestra en la botella.

o Cuando se requiere informacion acerca del promedio de concentracion de grasas y aceites
sobre un periodo de tiempo extenso, analizar porciones individuales tomadas aintervalos de tiempo
predeterminados, esta muestra no se puede componer.

o La muestra preservada se puede almacenar durante un periodo maximo de 28 dias a una
temperatura de 4°C.



3.7 SUSTANCIAS ACTIVAS AL AZUL DE METILENO (SAAM)
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Las sustancias activas al azul de metileno (SAAM) un colorante catiénico,
transfieren el azul de metileno desde una solucién acuosa a un liquido inmiscible enequilibrio. Esto ocurre
durante la formacién de un par iénico entre el anion (SAAM) y el catiénazul de metileno.

3.8.  ALUMINIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El aluminio es un componente natural de aguas superficialesy subterraneas,
adicionalmente el sulfato de aluminio es empleado ampliamente como agente floculante en el tratamiento de
agua potable, su contenido en el agua potable en alta concentracion genera negativo aspecto visual y sabor
al agua. Es considerado no téxico y no se ha reportado efectos adversos en la salud por causa de
consumo o exposicién al aluminio. EI método directo de llama de éxido nitroso-acetileno es aplicablea la
determinacion de aluminio, bario, berilio, calcio, molibdeno, osmio, renio, silicio, torio,titanio y vanadio.

RESUMEN: En la espectrometria de absorcién atémica de llama, un rayo de luz se dirigea través de la
llama, hacia un monocromador y hacia un detector que mide la cantidad deluz absorbida por el elemento
atomizado en la llama. Para algunos metales, la absorcidnatdmica presenta una sensibilidad superior a la
emision de llamas. Debido a que cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcién caracteristica, se
utiliza una lamparafuente compuesta por ese elemento; esto hace que el método esté relativamente
libre de interferencias espectrales o de radiacién. La cantidad de energia en la longitud de onda
caracteristica absorbida en la llama es proporcional a la concentracion del elemento en lamuestra en un
rango de concentracion limitado.

INTERFERENCIAS

3.8.1. Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracidn
directa de la muestra a una llama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion
por los atomos unidos en combinacién molecular en la llama.

3.8.2. Correccion de antecedentes: La absorcidn molecular y la dispersiéon de la luz
causadas por particulas sélidas en la llama pueden causar valores de absorcion erréneamente
altos que dan como resultado errores positivos. Cuando se produzcan tales fendmenos, utilice la
correccion de fondo para obtener valores precisos.

3.9. ARSENICO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El arsénico es un elemento natural que se encuentra en la tierra y entre los
minerales. Los componentes del arsénico se usan para preservar la madera, como plaguicidas y en ciertas
industrias. El arsénico forma parte del aire, el agua y la tierra a través del polvo que se lleva el viento. Es un
metal que se encuentra disuelto en el agua, pero no se ve, no se huele ni tiene sabor. El agua que consumimos
puede ser transparente, pero sin embargo encontrarse contaminada. La unica forma certera de detectarlo es
mediante un andlisis de agua.

TOMA DE MUESTRAS: RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION YMANEJO
3.9.1. Todas las muestras deben recolectarse usando un plan de muestreo avalado
por lasautoridades competentes o de acuerdo con estandares internacionales.
3.9.2. Todas las muestras deben analizarse tan pronto como sea posible.
3.9.3. Los recipientes a usar para la recoleccidn de las muestras deben ser de plastico ode
vidriounicamente, y se recomienda un volumen minimo de 50 mL.

3.10. BERILIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN



existe en el aire en pequenas particulas de polvo. Entra en el agua durante los procesos de
desintegracién de suelos y rocas. Las emisiones industriales afiaden berilio al aire y al agua
residual y éstas seran posteriormente traspasadas al agua. Normalmente precipita en el
sedimento.

La USEPA ha establecido el estandar de 0.004 mg/L para berilio en suministros de agua potable
publicos. Estas regulaciones no se aplican en suministros de agua privados pero las implicaciones
en la salud son las mismas para duefios de pozos de agua privados.

3.11. CADMIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

1.1.1.  ALCANCE Y APLICACION: El cadmio es un elemento quimico de nimero atémico 48 situado
en el grupo 12 de la tabla periddica de los elementos. Su simbolo es Cd. Es unmetal pesado, blando,
blanco azulado, relativamente poco abundante. Es uno de los metales mas tdxicos. EI cadmio puro es
un metal blando de color plateado. El cloruro de cadmio y el sulfato de cadmio son solubles en agua. La
mayor parte del cadmio en los Estados Unidos se extrae como producto secundario durante la
produccion de otros metales tales como el cinc, plomo o cobre. El Cadmio puede ser transportado a
grandes distancias cuando es absorbido por el lodo. Este lodo rico en Cadmio puede contaminar las
aguas superficiales y los suelos. El Cadmio es fuertemente adsorbido por la materia organica del suelo.

3.12 CINC
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El zinc o cinc es un elemento quimico metalico, presente en la Tabla peri¢dica
en el grupo 12, parte de los metales de transicion. Su nimero atdmico es 30y su simbolo Zn, proveniente de
su nombre original en aleman: Zink, proveniente de Zinken (“dientes”, “picos”), en alusién al aspecto filoso
de la mineral calamina, en el cual es abundante este, El zinc es un elemento comun, de importancia bioldgica

y de numerosas aplicaciones industriales, sobre todo como parte de aleaciones metalicas.

Es un metal muy reactivo con cuatro estados metaestables, e isétopos radiactivos con vidamedia menor a
las 14 horas de duracion (excepto un par). Se trata de un elemento metélico,semejante al magnesio y al
cadmio, sumamente activo quimicamente.

Es siempre divalente en sus compuestos, soluble en acidos liberando atomos de hidrégenoy formando iones
cationes (Zn+2), o en soluciones fuertemente alcalinas para formar tetrahidroxozincatos (Zn[OH]2-4 ).

El cinc se disuelve en agua como ZnOH+ (aq) 0 Zn2+ (aq). EI ZnCO3 anidnico tiene unasolubilidad de 0.21
g/lL. Como ejemplos de solubilidad de los derivados de cinc se proponen: cloruro de cinc (ZnCl2) 4320 gL,
y 6xido de cinc (ZnQO) y vitriolo blanco u éxidode cinc heptahidratado (ZnSO4.

3.13 COBALTO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

Método

Los iones cobalto(ll) forman con sal Nitroso R un complejo rojo anaranjado que se determina
fotométricamente.

2. Intervalo de medida y niumero de determinaciones

Intervalo de medida Numero de determinaciones

0,05 - 2,00 mg/l de Co 25


https://www.caracteristicas.co/elementos-quimicos/#Tabla_periodica
https://www.caracteristicas.co/metales/
https://www.caracteristicas.co/acidos-y-bases/
https://www.caracteristicas.co/hidrogeno/

Campo de aplicaciones

El test determina solamente iones cobalto(ll). Para la determinacién de cobalto no disuelto, unido
en forma de complejo o presente en un compuesto organometalico, es necesaria una disgregacion
de la muestra

Material de las muestras:

Aguas subterraneas y superficiales, agua de marAgua potableAguas residuales y de infiltracion
Influencia de sustancias extranas

Esta se comprobé de forma individual en soluciones con 1 y con 0 mg/l de Co. Hasta las
concentraciones de sustancias extranas indicadas en la tabla la determinacion todavia no es
interferida. No se han controlado efectos cumulativos; sin embargo, éstos no pueden ser excluidos.

Preparacion

* Analizar las muestras inmediatamente después de la toma de muestras. En otro caso conservar
con acido nitrico al 65 % (1 ml de acido nitrico para 1 | de solucion de la muestra).

* El cobalto no disuelto, unido en forma de complejo o presente en un compuesto organometalico
puede determinarse después de la preparacién de la muestra con uno de los Crack Sets
Spectroquant®.

» Comprobar el contenido de cobalto con el test Cobalto MQuant®.Las muestras con mas de
2,00 mg/l de Co deben diluirse con agua destilada antes de la disgregacion.

El valor del pH debe encontrarse en el intervalo 2,5 - 7,5.Si es necesario, ajustar con solucion
de hidréxido sodico o con acido nitrico.
« Filtrar las muestras turbias.

Técnica
Muestra preparada 5,0 ml Pipetear en una cubeta de reaccion, cerrar la (10 - 40 °C) cubeta y
mezclar.

Reactivo Co-1K 0,50 ml Anadir con pipeta, cerrar la cubeta y mezclar.Dejar en reposo 10
minutos (tiempo de reaccién), luego medir la muestra de medicion en el fotometro.

Notas sobre la medicion:

e Para la medicién fotométrica las cubetas deben estar limpias.Si es necesario, limpiarlas
con un pano seco y limpio.

e Las turbideces después de acabada la reaccién dan como resultado valores falsamente
elevados.

e El valor del pH de la solucion de medicion debe ser aprox. 4,8.

o El color de la solucién de medicion permanece estable como minimo 60 minutos después
de transcurrido el tiempo de reaccién antes indicado.

3.14 COBRE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El cobre es un metal ampliamente usado en la industria, incluso en los
procesos de tratamiento de agua potable, pesticidas, fungicidas y alguicidas, lo que genera su presencia no



solo en agua y suelo, sino en vegetales y animales acuéticos, lo que puede ocasionar incluso sobrecarga de
la cadena nutricional. La espectrometria de absorcion atomica de llama es un método aplicable a la
determinacion de antimonio, bismuto, cadmio, calcio, cesio, cromo, cobalto, cobre, oro, iridio, hierro, plomo,
litio, magnesio, manganeso, niquel, paladio, platino, potasio, rodio, rutenio, plata, sodio, estroncio, talio,
estafio y zinc.

RESUMEN: En la espectrometria de absorcion atdmica de llama, un rayo de luz se dirigea través de la
llama, hacia un monocromador y hacia un detector que mide la cantidad deluz absorbida por el elemento
atomizado en la llama. Para algunos metales, la absorciénatdmica presenta una sensibilidad superior a la
emision de llamas. Debido a que cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcion caracteristica, se
utiliza una lamparafuente compuesta por ese elemento; esto hace que el método esté relativamente
libre de interferencias espectrales o de radiacion. La cantidad de energia en la longitud de onda
caracteristica absorbida en la llama es proporcional a la concentracién del elemento en lamuestra en un
rango de concentracién limitado.

INTERFERENCIAS:

1.3.1 Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracién directa de
la muestra a una llama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion por los atomos
unidos en combinacion molecular en la llama.

1.3.2  Correccion de antecedentes: La absorcion molecular y la dispersion de la luz causadas por
particulas sélidas en la llama pueden causar valores de absorcidn erroneamente altos que dan
como resultado errores positivos. Cuando se produzcantales fendmenos, utilice la correccién de fondo
para obtener valores precisos.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO
1.3.2.1  Lamuestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio lavados con solucién1 a 1 de

HNO.
1.3.2.2 Tomar minimo 1000ml de muestra



1.3.2.3 Acidificar a pH<2 con HNO3
1.3.2.4 Refrigerar la muestra a <6 °C
1.3.2.5 El tiempo de preservacion de la muestra es de 24 horas a 6 meses.

3.15 CROMO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Ampliamente distribuido en la corteza terrestre, el cromo es bien conocido por su
uso en la industria metalmecanica para aumentar la dureza y la resistencia a la corrosion. Se puede
encontrar en el agua en varios estados de oxidacion,siendo los mas comunes el +3 y el +6.

3.16. FLUOR
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Los fluoruros son compuestos quimicos que contienen fliior,un elemento
halégeno que se encuentra naturalmente en los suelos y aguas.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

La muestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio.

1.1.1.
1.1.2.  Refrigerar la muestra a <6 °C.

3.17. HIERROTOTAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Hierro es un elemento quimico metalico de color blanco, y es el cuarto elemento
mas abundante en la corteza terrestre.  Hierro disuelto que alcanza aguas superficiales reacciona con oxigeno
para formar herrumbre y precip- ita en el fondo del flujo de agua.

La cosa que mas notaras en el agua con alto contenido de hierro es que el agua puede tener un sabor metélico.
El agua podria decolorarse y parecer de color marron, y puede incluso contener sedimentos. El hierro dejara
manchas de color rojo o naranja en el lavabo, WC y bafiera o ducha.

3.18. LITIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

Medicion de Litio en agua El litio es el tercer elemento en la tabla periddica, perteneciendo al grupo
IA, junto con el hidrégeno, sodio, potasio y otros elementos. Su presencia en el planeta Tierra es
de aproximadamente 18 ppm, y se encuentra formando parte de rocas y minerales

Protocolo de Medicién de Litio

¢ Organizar materiales, agua destilada, testigos, solucion QC y muestras.

e Acomodar en gradilla y rotular tubos.

e Cargar tubos siguiendo la tabla como se indica en el protocolo de Li, 9.

e Tapar tubos y homogeneizar en vortex 3s.

e Seleccionar los parametros de medicidon especificos para el litio: corriente de la lampara,
atenuacion, ganancias del equipo, longitud de onda 6ptima, presiones de aires y acetileno. Es



extremadamente explosiva. Seguir la metodologia de uso de las perillas de control de flujo de los
gases de manera adecuada segun este protocolo de Absorcion Atdmica, 46.

¢ Colocar los testigos uno a continuacion del otro en el catéter de aspiracion y registrar el valor de
transmitancia.

¢ Colocar las muestras una tras otra de la misma manera que los testigos y registrar valores de
transmitancia.

¢ Al finalizar las mediciones seguir instrucciones para apagado y limpieza del equipo.

e Cargar los datos en Atlantis. Descarte y lavado de materiales

e Descartar tips amarillos y azules.

o Cepillar tips blancos, matraces, embudo y tapas con detergente no idnico.

e Enjuagar 10 veces con agua de canilla.

e Enjuagar 10 veces con agua destilada. e

Dejar secar

3.19. MANGANESO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El manganeso se encuentra en la Tabla Periddica en el GrupoVIl, Periodo 4, tiene
la configuracion electronica;1s22s2p63s2p6d54s2. Se encuentran compuestos con estados de oxidacion desde
+1 hasta+7, siendo los estados mas comunes:

+2, +4 y +7. El manganeso es un metal mas suave que el hierro. Se afiade una fraccion alacero para impartirle



dureza y usarlo en piezas de alta resistencia como rieles de tren, placas de blindaje o piezas de molienda.

El manganeso es un elemento traza esencial para el funcionamiento de varias enzimas; sinembargo, es toxico
para el sistema nervioso a dosis altas, especialmente por inhalacion. Esto es importante en algunos ambientes
como la soldadura, que pueden liberar vapores de manganeso.

En el agua, el manganeso esta presente como diéxido de manganeso. A concentracionesaltas forma depésitos
negros que manchan el bafio y la ropa. El limite de la norma mexicana para el agua potable es de 0,15 mg / L
para prevenir estas consecuencias (el manganeso solo es toxico a concentraciones varias veces mayores).

3.20. MOLIBDENO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El molibdeno es un mineral esencial en para la vida. No solo seutiliza para proveer la
mejor calidad de agua potable en todo el mundo, sino que también es parte del cuerpo humano y de gran
cantidad de alimentos. Es un metal plateado; tiene elsexto punto de fusion mas alto entre los elementos. El
molibdeno no se encuentra como metal libre en la naturaleza, sino en varios estados de oxidacion en los
minerales. Industrialmente, los compuestos de molibdeno se emplean en aplicaciones de alta presiony alta
temperatura, como pigmentos y catalizadores.

La mayoria de los compuestos de molibdeno tienen baja solubilidad en agua, pero el ion de molibdato MoO4-2 es
soluble y se forma cuando los minerales que contienen molibdeno estan en contacto con el oxigeno y el agua.
Algunas teorias recientes sugieren que la liberacion de oxigeno era importante en la eliminacion de molibdeno de
un mineral en una forma soluble en los océanos primitivos, donde se utiliza como catalizador de los
organismos unicelulares. Esta secuencia puede haber sido importante en la historia de la vida, porque las
enzimas que contienen molibdeno se convirtieron en los catalizadores més importantes utilizados por algunas
bacterias para descomponer en atomos las moléculas de nitrégeno. Esto, a su vez permitié al nitrégeno impulsar
bioldgicamente la fertilizacién de los océanos, y por lo tanto el desarrollo de organismos mas complejos.

Al menos 50 enzimas que contienen molibdeno son conocidas en bacterias y animales, aunque solo las enzimas
de bacterias y cyanobacterias estan involucradas en la fijacion de nitrégeno. Debido a las diversas funciones
del resto de las enzimas, el molibdeno es un elemento necesario para la vida en organismos superiores, aunque
no en todas lasbacterias.

3.21. NIQUEL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El niquel es un metal plateado-blanco, duro pero flexible queocurrenaturalmente
y es encontrado en casi todo tipo de tierras. En el ambiente, se encuentra comunmente combinado con
oxigeno y azufre. En su pura forma, el metal puede tomar un lustre brillante y es resistente a deslustrarse

3.22. PLOMO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El plomo que se encuentra en el agua del grifo por lo generalse produce por el deterioro de
accesorios viejos o de la soldadura (unién soldada) que conecta a los tubos. Cuando el agua se aposa en tuberias con
plomo por varias horas.

3.23. SELENIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El selenio es un metaloide que se encuentracominmente en la naturaleza
junto a compuestos de azufre. Aunque el selenio es esencial en los animales a nivel de trazas, es toxico
a mayores concentraciones. Aunque se sabe que el selenio tiene efectos téxicos en animales, no se ha


https://es.wikipedia.org/wiki/Punto_de_fusi%C3%B3n
https://es.wikipedia.org/wiki/Pigmento
https://es.wikipedia.org/wiki/Cat%C3%A1lisis
https://es.wikipedia.org/wiki/Solubilidad
https://es.wikipedia.org/wiki/Ox%C3%ADgeno
https://es.wikipedia.org/wiki/Agua
https://es.wikipedia.org/wiki/Oc%C3%A9ano
https://es.wikipedia.org/wiki/Vida
https://es.wikipedia.org/wiki/Bacteria
https://es.wikipedia.org/wiki/Nitr%C3%B3geno
https://es.wikipedia.org/wiki/Cyanobacteria

demostrado su toxicidad en humanos. La OMS maneja una concentracién de precaucién de 0,010 mg
/ L. determinacion de metales por absorcion atémica en aguas naturales, potables, residuales y
residuales tratadas — Método de prueba.

3.24. VANADIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

Metodologia Especifica para la Determinacion de Vanadio

La deteccidon precisa de Vanadio en agua mediante espectrofotometria UV-Vis requiere una
metodologia especifica. La preparacion cuidadosa de la muestra elimina interferencias
potenciales, garantizando asi una representacion fiel del metal. Posteriormente, el
espectrofotdmetro se calibra utilizando estandares de referencia de Vanadio con concentraciones
conocidas. La medicion de la absorbancia a longitudes de onda especificas permite cuantificar con
precision la concentracion de Vanadio en la muestra.

Ventajas de la Espectrofotometria UV-Vis en la Determinacién de Vanadio

Sensibilidad: La espectrofotometria UV-Vis destaca por su alta sensibilidad, permitiendo la
deteccidn de concentraciones bajas de Vanadio, incluso por debajo de los limites establecidos por
normativas ambientales.

Especificidad: La técnica ofrece alta selectividad, asegurando la identificacidn precisa de Vanadio
en presencia de otros elementos, minimizando asi los falsos positivos.

Rapidez: Equipos modernos permiten analisis rapidos, reduciendo el tiempo necesario para
obtener resultados y facilitando la toma de decisiones inmediatas en situaciones criticas.

Automatizacion: La automatizacion de procesos mejora la reproducibilidad de los resultados y
reduce la intervencién humana, disminuyendo posibles errores.

Costo-Efectividad: A pesar de sus capacidades avanzadas, la espectrofotometria UV-Vis sigue
siendo una opcion rentable para el monitoreo continuo de la presencia de Vanadio en el agua.

Aplicaciones Practicas y Compromiso Ambiental

La determinacién de Vanadio mediante espectrofotometria UV-Vis tiene aplicaciones practicas en
la gestion ambiental y el monitoreo constante de cuerpos de agua. Esta tecnologia proporciona
resultados precisos y rapidos, estableciendo un estandar para la proteccion de nuestras fuentes
de agua y la seguridad de las comunidades circundantes.

3.25. CONDUCTIVIDAD
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La conductividad (o conductancia especifica) de una soluciénde electrolito es una
medida de su capacidad para conducir la electricidad. ... El agua desionizada de alta calidad tiene una
conductividad de 5,5 uS/m, el agua potable tipica en el rango de 5-50 mS/m. La conductividad es la medida de
la capacidad del agua para conducir una corriente eléctrica Al determinar la concentracion de iones disueltos en
el agua (electrélitos) se puede asi, determinar la cantidad de sélidos totales disueltos (TDS,por sus siglas en inglés)
en el agua. La conductividad eléctrica del agua proporciona una evaluacion de la concentracién total de iones
disueltos en el agua, y es una propiedad importante del agua que se toma frecuentemente como un indicador
del grado demineralizacion (concentracion idnica total) del agua.



TOMA DE MUESTRAS: La conductividad eléctrica de una solucidn de un electrolito se mide determinando la
resistencia de la solucién entre dos electrodos planos o cilindricos separados por una distancia fija. Se utiliza
una tension alterna para evitar la electrélisis. La resistencia se mide con un conductimetro.

3.26. FENOLES TOTALES
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

Los fenoles son muy solubles en agua y se presentan como resultados de la polucién con residuos industriales;
al aplicar cloro a dichas aguas, para su desinfeccion, se forman clorofenoles y se presentan problemas de
olores y sabores indeseables a muybajas concentraciones.

En concentraciones altas es muy téxico. Causa irritacién renal y hasta la muerte, pero su ingestion es
improbable por su sabor desagradable. Toxico para los peces. Muy usado como bactericida, pero es
biodegradable. El método se aplica en este laboratorio para la matriz agua. Se emplea para el intervalo de 0,01
a 0.4 mg/L. Es un método espectrofotométrico, en el que se determinan los compuestos fendlicos. Los
compuestos fendlicos destilados reaccionan con 4-aminoantipirina a pH 10.0 £ 0,1 en presencia de ferricianuro de
potasio, formando un compuesto coloreado de antipirina (ver figura No 1). Este tinte es extraido de la solucién
acuosa con Cloroformo CHCI3 yla absorbancia es medida a 460 nm.

TOMA Y PRESERVACION DE LA MUESTRA Tome la muestra de tal manera quesea representativa del

vertimiento en estudio. Utilice frascos plasticos de polipropilenode 500 mL de capacidad, como minimo. Los
fenoles en las concentraciones usualmente encontradas en aguas residuales estan sujetos a oxidacién
bioldgica y quimica, por lo cual se deben preservar (pH menor a 4,0 con H2S04) y almacenar lasmuestras a
40C o menos, salvo que se analicen en el lapso de cuatro horas desde la recoleccién. Efectle el analisis dentro
de los 28 dias siguientes a la toma de la muestra, cuando ésta ha sido preservada.

3.27. HIDROCARBUROS TOTALES (HPT)
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Para el analisis de HC es necesario inicialmente llevar acabola extraccién de la
grasa y aceite total (AYG). El tratamiento consiste en la disolucion del extracto de GYA en solvente (n-
hexano) y la adsorcion de los &cidos grasos en la silica gelmediante agitacién. Los HC son separados por
filtracion y/o extraccion liquido — liquido y concentrados mediante extraccion Soxhlet o destilacion del
solvente de analisis.

RESUMEN: Para determinar los hidrocarburos se emplea el gel de silice que tiene la capacidad de absorber
los materiales polares como los acidos grasos. Si se mezcla una solucion de hidrocarburos y materiales
grasos en n-hexano con gel de silice, los acidos grasos son extraidos de forma selectiva de la solucién. Los
materiales no eliminados por absorcion al gel de silice son considerados hidrocarburos en esta prueba.

INTERFERENCIAS

3.8.1.1. Los hidrocarburos mas polares, tales como los compuestos aromaticos complejos ylos derivados
de cloro, azufre y nitrégeno pueden ser adsorbidos por el gel de silice.
3.8.1.2. Cualquier compuesto distinto de los hidrocarburos y la materia grasa recuperada porlos
procedimientos para determinacion de grasas y aceites también interfiere.
3.8.1.3. La eliminacién del disolvente tiene como resultado la pérdida de los hidrocarburos decadena
corta y aromaticos sencillos por volatilizacion.
3.8.1.4. En el proceso de extraccion de la grasa y el aceite se pierden cantidades significativasde
destilado de petroleo desde la gasolina hasta el aceite combustible.
3.8.1.5. Los residuos mas pesados del petroleo pueden contener una porcién significativa de
materiales que no son extraibles con el solvente.



3.8.1.6. Las sustancias que interfieren en la determinacion de HC, hacen parte en lacuantificacién
ya que no pueden remover de la muestra.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO
3.8.1.7. Para aguas de tipo industrial la toma de muestra se debe realizar puntual.
3.8.1.8. Tome la muestra de forma directa del vertimiento y evitando llenar totalmente el frasco.
3.8.1.9. La tapa debe estar provista de una lamina de papel aluminio que impida el contacto dela
muestra con el interior de la tapa.
3.8.1.10. La muestra se debe tomar en frasco de vidrio ambar de boca ancha con capacidad maxima de
un litro, previamente calibrado y evitando subdividir la muestra en el laboratorio. Si la botella no esta
calibrada, demarque el nivel en el frasco para posteriordeterminacion del volumen de muestra.
3.8.1.11. El frasco debe estar previamente enjuagado con el solvente para remover cualquierpelicula de
detergente.
3.8.1.12. Adicione a las muestras80 mg/L de tiosulfato de sodio si hay presencia de cloro residual.

La muestra preservada se puede almacenar durante un periodo maximo de 7 dias auna temperatura de 4°C.

3.28. CIANURO LIBRE Y DISOCIABLE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Es el término utilizado para describir tanto al i6n de cianuro (CN)- que se disuelve
en el agua del proceso como cualquier cianuro de hidrégeno (HCN)que se forma en la solucion.

3.29. CLORUROS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: es recomendable para agua con concentraciones entre 1,5 y100 mg/l de cloruros.
Este método es aplicable para la determinacion de cloruros en aguas potables o superficiales, siempre que no
tengan excesivo color o turbidez. Se basaen el método de Mohr. Sobre una muestra ligeramente alcalina, con pH
entre 7 y 10, se afiade disolucion de AGNO3 valorante, y disolucion indicadora K2CrO4.

RESUMEN: EI método de Mohr o argentométrico (volumétrico): la presencia de cloruros se valora empleando una
solucién de nitrato de plata 0.0141 N(titulante); en la titulacién elidn cloruro se precipita como cloruro de

Ag” + Cf —— AgCL. (Kps = 3*1010),
plata.
El indicador que puede demostrar un exceso de Ag+2 es el cromato de potasio. Cuando laconcentracion del

cloruro se reduce, la concentracion del ién plata aumenta a un nivel en el cual se excede el producto de
solubilidad del cromato de plata que se manifiesta como un precipitado marron rojizo.



2Ag* + CrOs2 — 5 AgoCrOs (Kps =5*10-12),

Esto se toma como evidencia de que todo el cloruro se ha precipitado. INTERFERENCIAS: No interfieren las sustancias
en las cantidades encontradasnormalmente en el agua potable. No obstante:

El bromuro, yoduro y cianuro se registran como las concentraciones equivalentes decloruro.

Los iones sulfuro, tiosulfato, y sulfito interfieren, pero se pueden eliminar con untratamiento de perdxido de
hidrogeno.

El ortofosfato en concentracion mayor de 25 mg/L, interfiere por precipitar como fosfato deplata.

El hierro por encima de 10 mg/L interfiere por enmascarar el punto final.

Interfieren también, el color y la turbidez. El color puede eliminarse, tratando la muestracon un alumbre de
Aluminio.

EQUIPOS Y MATERIALES:

o 1 probeta de 100mLBeakers

o (Capsula Pipetas Pipeteadores

o Agitador de vidrioPotenciémetro

e 100 mL de muestraREACTIVOS

e mLdeAl(OH)3

e 1 mLdeH202 al 30%

e Acido sulfdrico o NaOH para ajuste de pH entre 7 y 10.1mL de cromato de potasio K2CrO4.
e AgNO30,0141 N

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: La toma de muestra

se debe realizar en un recipiente limpio de vidrio o plastico quimicamente resistente. Paralas muestras de
agua potable, en condiciones normales, no es necesario realizar ningun tratamiento previo.

PROCEDIMIENTO
Medir Vol M: 100 ml de muestra.

Si la muestra presenta color excesivo adicionar 3 ml de suspension1 de Al(OH)3 | filtre,lave y combine el
filtrado con el agua de lavado.

Si se presentan sulfitos, sulfuro o tiosulfato adicionar 1 ml de H202 al 30%.

Medir el pH a la muestra, si se encuentra entre [7 y 10] continuar con el procedimiento, delo contrario ajuste
el pH con &cido sulfirico o NaOH, segun se requiera. Esto se realiza con el fin de evitar que se precipite el
ion Ag+ como AgOH a niveles altos de pH y el CrO4-2 se convierta en Cr207-2 a niveles bajos de pH.

Agregar 1 ml de cromato de potasio K2CrO4, la muestra tomara un color amarillo claro.Agitar hasta
homogeneizar.
Efectuar la valoracion, agregando gota a gota AgNO3 0.0141N hasta cambio de color aamarillo rojizo.

Repetir el procedimiento anterior para el blanco de reactivos (agua destilada). Puedeemplearse alrededor de
0.2 - 0.3 ml de titulante.



Calculos:
Chmg)= (Va—Vb):N AgNO3+35450

Vol M(ml)

Donde:

Va= volumen de titulante requerido para valorar la muestra problema (ml) Vb= volumen de titulante
requerido para valorar el blanco de reactivos (ml)

CONTROL DE CALIDAD

Si la muestra presenta color excesivo adicionar 3 ml de suspensidn1 de Al(OH)3 , filtre,lave y combine el filtrado
con el agua de lavado.

Realizar el procedimiento para el blanco de reactivos (agua destilada).

3.30. FLUORUROS Y RESIDUAL DE COAGULANTE UTILIZADO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Los fluoruros son compuestos quimicos que contienen flior,un elemento
halégeno que se encuentra naturalmente en los suelos y aguas.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

La muestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio.
Refrigerar la muestra a <6 °C.

3.31.  SULFATOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Sulfato (SO 4) se puede encontrar en casi todas las aguas naturales. Sulfato es
uno de los principales componentes disueltos de lluvia. La altaconcentracion de sulfatos en el agua de bebida
puede tener un efecto laxante cuando se combina con el calcio y el magnesio, los dos componentes mas
comunes de la dureza. Lossulfatos pueden tener su origen en que las aguas atraviesen terrenos ricos en yesos
0 a lacontaminacién con aguas residuales industriales.

El contenido de sulfatos no suele presentar problema de potabilidad a las aguas de consumo, pero, en
ocasiones, contenidos superiores a 300 mg/l pueden ocasionar trastornos gastrointestinales en los nifios. Se sabe
que los sulfatos de sodio y magnesio pueden tener accion laxante, por lo que no es deseable un exceso de los
mismos en las aguas de bebida.



La reglamentacién técnico-sanitaria espafiola establece como valor orientador de calidad 250 mg/l y como limite
méaximo tolerable 400 mg/l, concentracion maxima admisible.

Los sulfatos pueden tener su origen en que las aguas atraviesen terrenos ricos en yesos oa la contaminacion con
aguas residuales industriales. El contenido de sulfatos no suele presentar problema de potabilidad a las aguas
de consumo, pero, en ocasiones, contenidos superiores a 300 mg/l pueden ocasionar trastornos
gastrointestinales en los nifios. Se sabeque los sulfatos de sodio y magnesio pueden tener accién laxante, por lo
que no es deseableun exceso de los mismos en las aguas de bebida. La reglamentacion técnico- sanitaria
espafiola establece como valor orientador de calidad 250 mg/l y como limite maximo tolerable 400 mg/l,
concentracion maxima admisible. La determinacion del contenido de sulfatos puede hacerse por diferentes
métodos. Uno de ello es el Test rapido de sulfatos.

El Método gravimétrico, mediante precipitacion con cloruro de bario, es un método muy preciso y aplicable a
concentraciones superiores a 10 mg/l. Los resultados previamente precipitados con cloruro barico, en medio
acido, son secados a 110°C y calcinados a 600°C.

El i6n sulfato SO42- precipita, en un medio de acido acético, con ién Ba2+de modo que forma cristales de
sulfato de bario BaSO4 de tamafio uniforme, los que deben mantenerseen suspensiéon homogénea durante un
periodo de tiempo que resulte suficiente para medirla absorbancia que la misma produzca. El contenido de
S04= de cada muestra se obtienea partir de la curva de calibrado previamente obtenida.

En esta técnica interfieren fundamentalmente el color y la turbidez. Esta puede eliminarse por filtracion o
centrifugacion. La interferencia del color puede soslayarse utilizando la muestra coloreada como testigo, a la
que o se le agrega reactivo de la disolucion precipitante de bario, 0 empleando como instrumento de medida
un nefelometro de doble posicién de cubeta, con lo que elimina la influencia del color.

RESUMEN DEL METODO: El Método volumétrico consiste en la determinacién de los iones sulfatos por
volumetria en presencia de sulfato de bario y en medio alcohdlico. Este método es aplicable para la
determinacion de sulfatos en concentracion inferior a 100 mg/l. El contenido de sulfatos se determina por
valoracién con sal sodica del EDTA, del cloruro de bario que no se utilizd en la precipitacidn de los sulfatos. El
Método nefelométrico, mediante turbidimetro nefelométrico, es menos preciso que el gravimétrico para
concentraciones inferiores a 10 mg/l. Se recomienda, preferentemente, para la determinacion de sulfatos en
aguas con contenidos superiores a 60 mg/l y siempre que se disponga de turbidimetro. Estemétodo no es
recomendable para aguas con color, materias en suspension o con elevado contenido en materias organicas.

3.32. MERCURIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El mercurio existe en varias formas: elemental e inorganico u organico, las cuales
difieren en su toxicidad y efectos en el sistema nervioso e inmunitario,aparato digestivo, la piel y los pulmones,
rifiones y 0jos. El metilmercurio (forma organica) se bioacumula por ejemplo en peces y mariscos, que luego
son consumidos por el ser humano. EI método espectrométrico de absorcion atémica de vapor frio es aplicable
para ladeterminacién de mercurio.

RESUMEN: En la espectrometria de absorcion atémica, un rayo de luz se dirige hacia unmonocromador y hacia
un detector que mide la cantidad de luz absorbida por el elementoatomizado en el matraz. Debido a que cada
metal tiene su propia longitud de onda de absorcién caracteristica, se utiliza una lampara fuente compuesta por
ese elemento; estohace que el método esté relativamente libre de interferencias espectrales o de radiacién. La



cantidad de energia en la longitud de onda caracteristica absorbida en la llama es proporcional a la
concentracion del elemento en la muestra en un rango de concentracionlimitado.

INTERFERENCIAS:

3.32.1. Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracion directa de
la muestra a una llama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion por los
atomos unidos en combinacion molecular en la llama.

3.32.2.  Correccién de antecedentes: La absorcion molecular y la dispersién de la luz causadas por
particulas sélidas en la llama pueden causar valores de absorcion errdneamente altosque dan como
resultado errores positivos. Cuando se produzcan tales fenémenos, utilicela correccién de fondo para
obtener valores precisos.

3.32.3.  No emplee cristaleria expuesta a altos niveles de mercurio, como la empleada en analisisde
DQO o Nitrégeno Total Kjendalh.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

3.32.4. Lamuestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio lavado con solucion 1a 1 de
HNO3.

3.32.5. Recolectar una muestra de 1000ml

3.32.6. Acidificar a pH<2 con HNO3 v refrigerar la muestra a 2-5°C.

3.32.7. Tiempo maximo de preservacion de 28 dias.

3.33. SODIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

El sodio es un metal altamente soluble que se encuentra comunmente en las aguas subterraneas.
Las cantidades elevadas de sodio pueden ser perjudiciales para la salud y pueden entrar en el
ciclo del agua por el uso de la sal en las carreteras o el lixiviado de los vertederos. Por eso, a
veces se mide en linea para evitar que se consuma.

En las aplicaciones de las centrales eléctricas, el sodio suele medirse en la produccion de agua
ultrapura para utilizarlo en la generacién de vapor para hacer girar las turbinas.

Tipicamente, los analizadores de sodio en linea usan un electrodo selectivo de iones para detectar
el sodio.

3.34. ANTIMONIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El antimonio es un elemento metaloide del grupo P con una diversidad de
usos: se usa en agentes retardantes de fuego, aleaciones ypigmentos. De forma mas novedosa, se usa
también para el proceso de fabricacion de pantallas de vidrio. El riesgo mayor de exposicion al antimonio
es ocupacional, EI uso mas concerniente del antimonio en materia de agua es como catalizador en la
elaboracion del polimero polietilentereftalato o PET. Ya que puede permanecer comoun residuo de la
fabricacion y eventualmente transferirse al agua, su presencia en el agua purificada esta regulada.

3.35. CLORO TOTAL RESIDUAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La cloracién tanto en agua de abastecimiento como aguas contaminadas sirve
principalmente para destruir o desactivar aquellos microorganismos que producen enfermedades,
adicionalmente como beneficio en el agua potable, coadyuba a la mejora en la calidad del agua resultante de
la reaccion del cloro con amoniaco, hierro, manganeso, sulfuro y otras sustancias organicas.



RESUMEN: el cloro se usa como desinfectante, tanto para aguas de abastecimiento comopara aguas
contaminadas para garantizar la desactivacion de los microorganismos evitando asi la generacién de
enfermedades en el caso del agua potable y la mejora de la calidad vertida a las fuentes receptoras en el
caso de las aguas residuales o servidas. La concentracion de cloro disminuye con el tiempo a causa de su
consumo por la destruccion de los microorganismos.

INTERFERENCIAS:
3.35.1. Formas oxidadas de manganeso Yy otros agentes oxidantes.
3.35.2. Los agentes reductores como los sulfuros organicos.
3.35.3. Aunque la valoracion neutra minimiza el efecto de interferencia de los iones férrico y nitrito,
se prefiere la valoracién acida porque algunas formas de cloro combinado no reaccionan a pH 7.
3.35.4. Utilizar sélo acido acético para la valoracion &cida; el &cido sulfurico (H2SO4) aumentara las
interferencias; nunca use acido clorhidrico (HCI).

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El cloro en solucién

acuosa no es estable y el contenido de cloro de las muestras o soluciones, particularmentelas soluciones
débiles, disminuira rapidamente. La exposicién a la luz solar u otra luz intensa o agitacion acelerara la
reduccion del cloro. Por lo tanto, inicie las determinacionesde cloro inmediatamente después del muestreo,
evitando la luz y la agitacién excesivas. No almacene muestras para analizarlas en busca de cloro.

3.36. ORTOFOSFATO (FOSFORO REACTIVO TOTAL)
Unidad de pago y medida: Unidad —-UN

ALCANCE Y APLICACION: El fésforo se encuentra en aguas naturales y residuales casi exclusivamente como
fosfatos, los cuales se clasifican en ortofosfatos, fosfatos condensados (piro-, meta-, y otros polifosfatos) y
fosfatos organicos. La presencia de fésforo soluble (ortofosfatos) en los cursos de agua proviene del uso de
fertilizantes, jabones, detergentes, o del suelo. A mediano plazo pueden producir en las aguascontinentales
proliferacion de algas y otros vegetales acuaticos (eutrofizacion).

RESUMEN: El andlisis de fésforo envuelve dos pasos generales: (a) conversion de la forma de fésforo de
interés a ortofosfato disuelto, y (b) determinacion colorimétrica del ortofosfato disuelto. El fosforo disuelto se
determina en el filtrado de una muestra pasadaa través de un filtro de 0,45 um de diametro de poro.

El molibdato de amonio y el tartrato de antimonio y potasio reaccionan en medio &cido conel ortofosfato para
formar un heteropoliacido -acido fosfomolibdico- que es reducido por acido ascorbico a un complejo azul de
molibdeno intensamente coloreado; sélo las formasde ortofosfato forman dicho color azul en esta prueba.

INTERFERENCIAS:

o La presencia de turbidez y color en la muestra debe corregirse elaborando un blanco.

o Las muestras con bajas concentraciones de fosforo no se deben almacenar en botellas
plasticas a menos que se congelen, debido a que los fosfatos se pueden adsorber en las paredes
plasticas.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

o Colecte la muestra en envase de vidrio ambar de por lo menos 100ml y no le adicioneningun
preservante, refrigérelas inmediatamente a 4°C.

o Las muestras refrigeradas tienen un tiempo méaximo de espera para el analisis de 48 horas.
. La muestra debe ser filtrada entes de realizar el andlisis, filtrar toda la botella ya que se

comparte el filtrado con los analisis de nitritos y sulfatos, siempre y cuando el volumen de muestra sea
suficiente para los tres analitos.



3.37. FOSFORO TOTAL (P)
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

El fésforo es un elemento esencial en el crecimiento de plantas y animales. Actualmente se considera como
uno de los nutrientes que controlan el crecimiento de algas, el fésforo se encuentra en aguas naturales y
residuales casi exclusivamente como fosfatos, los cuales se clasifican en ortofosfatos, fosfatos condensados (piro-
, meta-, y otros polis fosfatos) y fosfatos organicos. El empleo de detergentes, los cuales contienen grandes
cantidades de fosforo, ha aumentado el contenido defosfato en las aguas residuales domésticas y ha contribuido
al problema de incremento del mismo en las fuentes receptoras, se usan poli fosfatos como medio decontrol de
corrosion. Las formas de importancia del fésforo en aguas son las siguientes:

3.37.1.  Ortofosfatos (fésforo soluble)
3.37.2.  Polifosfatos: pirofosfatos, tripolifosfatos y metafosfatos
3.37.3.  Fosfatos organicos

El contenido de fésforo acido hidrolizable de una muestra es definido operacionalmente como la diferencia entre
el fosforo reactivo medido en una muestra no tratada y el fosfato que se encuentra después de una digestion
suave. Generalmente, esta incluye fosfatos condensados tales como pyro-, tripoly-, y especies de muy alto
peso molecular tales como hexametafosfato.

En resumen, algunas aguas naturales contienen compuestos organicos de fosfato que son hidrolizados a
ortofosfato bajo las condiciones del ensayo. Las polifosfatos generalmente no responden al ensayo de fosforo
reactivo, pero pueden ser hidrolizados a ortofosfato por digestién con acido El método de digestion utilizado es el
del acido sulftrico - acido nitrico, recomendado en el Standard Methods 20ed., para la mayoria de las
muestras y ademas presenta recuperaciones adecuadas.

En el Laboratorio del IDEAM se analizan con éste método muestras de agua superficial y residual en un rango de
lectura de concentraciones entre 0.05y 1.0 mg P-PO4/L, pero el rango de concentracion de las muestras esta
entre 0.05 y la maximaconcentracion que pueda ser diluida con precision.

El analisis de fosforo envuelve dos pasos generales:

(a) conversion de la forma de fésforo total a ortofosfato disuelto, y (b) determinacion colorimétrica del ortofosfato
disuelto. El molibdato de amonio y el tartrato de antimonio y potasio reaccionan en medio &cido con el
ortofosfato para formar un heteropoliacido -acido fosfomolibdico- que es reducido por acido ascorbico a un
complejo azul de molibdeno intensamente coloreado; solo las formas de ortofosfato forman dicho color azul en
esta prueba.

LIMITACIONES E INTERFERENCIAS

La presencia de turbidez y color en la muestra debe corregirse elaborando un blanco. Si la turbidez es muy alta
y es necesario filtrar la muestra, ésta debe hacerse sélo después de la digestion. Las muestras con bajas
concentraciones de fdsforo no se deben almacenar en botellas plasticas a menos que se congelen, debido a
que los fosfatos se pueden adsorber en las paredes plasticas.



RESULTADOS DE LA ESTANDARIZACION DEL METODO

La validacién indicd que el método es exacto y preciso bajo los lineamientos de calidad del laboratorio. Con un
limite de deteccion del método en 0.050 mg/L y un rango de trabajo hasta 1.0 mg/L. Ademas, el método permite
una recuperacion mayor del 95 % del analito en la matriz agua residual. El cuadro de parametros de la
estandarizacion resume los resultados

TOMA Y PRESERVACION DE LA MUESTRA

Cuadro 1. Resumen de la estandanzacion.

PARAMETRO VALOR | UNIDADES OBSERVACION
LIMITE DE DETECCION 0.05 mg Ptotalll |Corresponde al limite de cuantificacion
PRECISION EN TERMINOS DE 68 — un nivel de 0.05 mg Ptotal/L
ICOEFICIENTE VARIACION 15 - un nivel de 1.0 mg PtotaliL
EXACTITUD EXPRESADO COMO % DE [— 2= B gi\“;gp::gﬁﬁ
ERROR RELATIVO - -
29 % Muestra Certficada

RANGO DE TRABAJO (Lectura Directa) | 0.05-1.0 | mg Ptotal/L [Sin dilucidn de &3 muestra

;ﬁgEgggLo DE APLICACION DEL 0.05-100 | mg Plofalll [Para una diucion de hasta den veces.

RECUPERACION EXPRESADO COMO 99.7 % Muestrs adicionads baja-M2Ab
% 1IN % Muestra adicionada alta -M2Aa3

Colecte las muestras en envases de plastico ¢ vidrio y presérvelas con &cido sulfirico concentrado hasta
un pH < 2. Las muestras asi preservadas tienen un tiempo maximo de espera para el analisis de 28 dias.

3.38. NITRATOS (N-NO3-)
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La técnica de monitoreo espectrofotorB étrico ultravioleta (UV)se emplea para medir

la absorbancia del nitrato (NO ~) a 220 nm y es adecuada para la determinacion rapida de NO3™ y el monitoreo

de aguas con bajo contenido de materia organica, como aguas naturales sin contaminar y fuentes de agua
potable.

RESUMEN: La materia organica disuelta también puede absorber a 220 nmy el NO3™ noabsorbe a 275 nm,

por lo tanto, se usa una segunda medicién a 275 nm para corregir €l valor de NO3 ™. La aplicacion de esta

correccion empirica esta relacionada con la naturaleza y concentracion de materia organica y puede variar de una
muestra a otra.



La filtracién de muestra tiene la intencién de remover la posible interferencia de particulassuspendidas. La
acidificacion con HCI 1N esta designada para prevenir la interferencia deconcentraciones de hidroxido o
carbonato hasta de 1000 mg CaCO3/L. El cloruro no tieneefecto en la determinacion.

INTERFERENCIAS
4. Lamateria organica disuelta, los agentes tensoactivos, el NO —, y el Crb* interfieren.

5. Varios iones inorganicos que normalmente no se encuentran en 2aguas naturales, tales como
clorito y clorato, pueden interferir. Se pueden preparar curvas de correccion individuales para
compensar la interferencia de las sustancias inorganicas, por medio de andlisis independientes de
sus concentraciones.

6. El método espectrofotométrico requiere una muestra 6pticamente limpia, por lo cual las
muestras turbias se deben filtrar a través de un filtro de membrana de 0,45 umde diametro de poro.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO
[1 Se debe realizar la recoleccion de la muestra en envase plastico de 500 ml, previamente
lavado con acido sulfurico (H2S04).
[ 1 Si es necesario el aimacenamiento, guardar hasta por 24 h a 4°C; para almacenamientos mas
prolongados, preservar con 2 ml de H2SO4 concentrado porlitro y almacenar a 4°C.

NOTA: al preservar la muestra con acido, no es posible determinar NO -~ y NO — como especies
individuales.

3.39. NITRITOS (N-NO2-)
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Los nitritos se forman en la biodegradacion de nitratos, nitrégeno amoniacal y otros
compuestos organicos nitrogenados y se utiliza como indicadorde contaminacion fecal en aguas naturales. No se
consideran tdxicos en pequefias concentraciones, pero en grandes cantidades su consumo tiene efecto
diurético. El método colorimétrico (espectrofotometria) de determinacién de nitratos es aplicable a aguas
residuales, efluentes y aguas contaminadas en un rango de concentraciones entre 0.006 y 0.20 mg N-NO2/L.

RESUMEN: El nitrito (NO2") se determina a través de la formacion de un colorante azo rojizo producido a un
pH de 2,0 a 2,5 por acoplamiento de sulfanilamida diazotada con dihidrocloruro de N(1-naftil)-etilendiamina
(diclorhidrato de NED). El aplicable del método para las mediciones espectrofotométricas es de 10 a 1.000 ug de

NO ~-N /L2 (0,010 a 1mg/L). Las mediciones fotométricas se pueden realizar en el rango de 5 a 50 pg N/L
(0.005a 0,050mg/L), si se utiliza un trayecto de luz de 5 cm y un filtro de color verde. El sistema de color obedece
la ley de Beer hasta 180 pyg N / L (0,180 mg/L) con un trayecto de luz de1 cm a 543 nm. Concentraciones mas

altas de NO - se pued2e determinar diluyendo una muestra.

El nitrégeno de nitritos raras veces aparece en concentraciones mayores de 1 mg/L, aun en fuentes de plantas de
tratamiento de aguas residuales. En aguas superficiales y subterraneas su concentracion por lo general es menor
de 0.1 mg/L. Su presencia indica, por lo regular, procesos activos bioldgicos en el agua, ya que es facil y
rapidamente convertido en nitrato.

INTERFERENCIAS: La incompatibilidad quimica hace improbable que el NO -, el cloro libre2y el tricloruro de
nitrdgeno (NCI3) coexistirdn. NCI3 imparte un color rojo falso cuando se afiade reactivo de color. Los iones
siguientes interfieren debido a la precipitacion en condiciones de prueba y deben estar ausentes: Sb*3, Aut3,

Bi*3, Fe*3, Pb*2, Hg*2, Ag*, cloroplatinato (PtCl -2) y meta vanadato (VO -2). El ion clprico puede causar
bajos resultados cataliza ndo la descomposicion de la ssal de diazonio. Los iones de color que alteran el sistema
de color también deben estar ausentes. Eliminar los sélidos en suspensién por filtracion.



RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

o No utilice preservacion acida para las muestras que se analizaran para NO2-.

o Colecte la muestra en envase de vidrio &mbar o plastico y no le adicione ningun preservante.
o Tamaro minimo de muestra para determinar NO2- es de 100 mL. Se puede tomar dela
muestra recibida para Fésforo Soluble siempre y cuando el volumen sea suficiente para los dos
analitos.

o La determinacion debe hacerse lo mas pronto posible una vez recogida la muestra para

prevenir la posible conversion bacteriana de NO2—a NO3- o0 NH3. Para conservacion a corto plazo
durante 1 a 2 dias, guardar congelar a -20 °C o almacenara 4 ° C.
o Filtrar unicamente en el momento de realizar el andlisis

3.40. NITROGENO AMONIACAL (NNH3)
UNIDAD DE PAGO Y MEDIDA: UNIDAD -UN

La medicion del nitrdgeno amoniacal en aguas es esencial para evaluar la calidad del agua, ya
gue altas concentraciones de amonio pueden indicar la presencia de contaminantes y tener
implicaciones negativas para la salud de los ecosistemas acuaticos y la salud humana. La
espectrofotometria Hach ofrece un método eficiente y preciso para realizar este analisis crucial.

Principio de la Espectrofotometria Hach para la Determinacién de Nitrégeno Amoniacal

La espectrofotometria Hach para la determinacién de nitrégeno amoniacal se basa en la reaccién
del amonio con el reactivo de fenol y el hipoclorito de sodio, formando un complejo coloreado. El
color desarrollado es proporcional a la concentracion de nitrégeno amoniacal en la muestra. La
medida de la absorbancia de la luz a una longitud de onda especifica permite cuantificar de manera
precisa la cantidad de nitrdgeno amoniacal presente.

El proceso de determinacion de nitrdgeno amoniacal mediante espectrofotometria Hach incluye
los siguientes pasos:

Preparaciéon de la Muestra: La muestra de agua se recolecta y se ajusta segun sea necesario
para obtener resultados precisos.

Adiciéon de Reactivos: Se afiaden el reactivo de fenol y el hipoclorito de sodio a la muestra,
provocando la formacion del complejo coloreado con el amonio presente.

Espectrofotometria: La muestra se introduce en un espectrofotometro que emite luz a través de
la muestra y mide la cantidad de luz absorbida a la longitud de onda especifica del complejo
coloreado.

Calibracion: Antes de analizar las muestras, se realiza una calibracion utilizando estandares de
nitrdgeno amoniacal conocidos para establecer la relacién entre la absorbancia y la concentracion
de amonio.

3.41. NITROGENO TOTAL (N)

UNIDAD DE PAGO Y MEDIDA: UNIDAD -UN



El nitrégeno total es la suma de todas las formas de nitrégeno presentes en el agua, incluidos el
amoniaco y el nitrégeno enlazado organicamente (nitrogeno total Kjeldahl), el nitrito y el nitrato.

3.42. COLIFORMES TERMOTOLERANTES
UNIDAD DE PAGO Y MEDIDA: UNIDAD -UN

Los coliformes fecales son capaces de fermentar la lactosa en 24 horas a temperaturas mas altas,
entre 44,5 y 45,5°C. Este grupo incluye tres géneros, Escherichia, Enterobacter y Klebsiella,
siendo las cepas de Enterobacter y Klebsiella de origen no fecal. Debido a que incluyen
bacterias de origen no fecal, el término coliformes fecales ha sido reemplazado gradualmente por
coliformes termotolerantes.

E. coli es la bacteria mas conocida dentro del grupo de coliformes termotolerantes. Su habitat es
el tracto gastrointestinal, aunque también puede introducirse en los alimentos a través de fuentes
no fecales. Siendo un indicador de contaminacién fecal en alimentos “ in natura”

3.43. ENTEROCOCOS FECALES
UNIDAD DE PAGO Y MEDIDA: UNIDAD -UN

Los enterococos pueden considerarse como indicadores de contaminacion fecal. Sin embargo,
algunos enterococos presentes en las aguas pueden proceder de otros habitats. Se pueden
detectar y cuantificar las especies: Enterococcus faecalis, E. faecium, E. durans y E. hirae.
Ademas, pueden determinarse ocasionalmente otras especies de Enterococcus y algunas
especies de Streptococcus (en particular S. bovis y S. equinus). Estas especies de Streptococcus
no tienen una supervivencia larga en agua y probablemente no puedan determinarse
cuantitativamente. Como enterococos intestinales se consideran aquellos microorganismos
capaces de reducir el cloruro de 2,3,5- trifeniltetrazolio (TTC) y de hidrolizar la esculina en las
condiciones y sobre unos medios especificos.

2. METODO Se utiliza para la determinacién del nimero de enterococos intestinales mediante
filtracion de un volumen determinado del agua a analizar a través de filtros de membrana e
incubacion de los mismos sobre medios de cultivo a temperaturas adecuadas. Analisis
microbioldgico: Enterococos fecales (Norma UNE-EN ISO 7899-2: 2001) 3. PROCEDIMIENTO Se
filtran 100 ml del agua a analizar previamente homogeneizada. Se coloca el filtro de membrana
sobre el medio de Slanetz y Bartley y se incuban las placas a 37°C durante 48 h.

4. LECTURA E INTERPRETACION Tras la incubacién, se consideran como colonias tipicas de
enterococos todas las que muestren un color rojo, marrén o rosado, en el centro 0 en toda la
colonia, consecuencia de la reduccion del TTC (incoloro) a trifenilformazan (rojo). NOTA: Aunque
no esta incluido en la Normativa se realizara una tincién de Gram de una de las colonias positivas.
Si hay colonias tipicas se realizara un ensayo confirmativo. Para ello, con ayuda de unas pinzas
estériles, se transfiere el filtro de membrana con las colonias, sin invertirla, sobre una placa con
agar bilis-esculinaazida, precalentada a 44°C. Se incuba a 44°C durante 2 h y se lee la placa
inmediatamente. En este medio, los enterococos hidrolizan la esculina dando origen a esculetina
(6,7-dihidrocumarina) que se combina con los iones Fe3+ formando un compuesto de color marrén
a negro. Por tanto, se considera que todas las colonias tipicas que muestren un color de marrén a
negro, en el medio circundante, dan reaccion positiva y se cuentan como enterococos.

3.44, SALMONELLA SP - HEMITOS PARASITOS - PROTOZOOS PARASITOS HUMANOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN



Asi, cuando la , cuando la determinaci determinaci 6n de C. perfringens perfringens sea positiva y
exista una turbidez mayor a 5 UNF sea positiva y exista una turbidez mayor a 5 UNF (Unidad
(Unidad Nefelom Nefelom étrica de Formacina Formacina) se determinar ) se determinaran, si la
autoridad sanitaria lo n, si la autoridad sanitaria lo considera oportuno, considera oportuno,
Cryptosporidium Cryptosporidium u otros microorganismos o par u otros microorganismos o
parasitos. De igual modo, s De igual modo, s 6lo en el caso de un brote epid lo en el caso de un
brote epid émico se lleva a efecto la mico se lleva a efecto la investigaci investigaci 6n de
microorganismos transmitidos a trav n de microorganismos transmitidos a través del agua: s del
agua: * Salmonelas, Shigella, Vibrio cholerae ¢ Estafilococos patégenos ¢ Bacteriofagos fecales °
Enterovirus * Protozoos ¢ Animalculos (gusanos-larvas)

PROCEDIMIENTO Preparar 3 tubos con 9 ml de agua peptonada cada uno. Inocular el caldo de
peptona con diluciones decimales de la muestra de agua problema expresados en 10-1, 10-2, 10-
3. De cada dilucion depositar 1 ml en cada placa de Petri. Verter 30 ml de medio de cultivo de agar
en cada placa y dejar solidificar (5-10min), invertir las placas y meterlas en la estufa a 37°C (+/-
1°C), incubar durante 48h. También se emplean placas con medio agar extracto de levadura en
las que se siembra un volumen conocido de agua, y la incubacion se lleva a cabo a 22°C durante
72 horas. 4. LECTURA Y EXPRESION DE RESULTADOS Transcurridos 48h (+/-3h) contar todas
las colonias desarrolladas en cada placa. El resultado se expresara, como n° de bacterias totales
en 1 ml. Se estima utilizando aquellos filiros de membrana que tengan 20-80 colonias de coliformes
y no mas de 200.

FUNDAMENTO Las bacterias aerobias son todas las bacterias heterdtrofas, aerobias o
anaerobias facultativas, mesdfilas y psicotréficas capaces de crecer en un medio de agar nutritivo.
Este recuento de colonias es util para evaluar el estado de los recursos de agua en su origen y la
eficacia del proceso de tratamiento de las aguas destinadas al consumo humano e indica la
limpieza y el estado de los sistemas de distribucion. De igual modo, permite detectar cambios
anomalos en el numero de microorganismos en la red de distribucion. Asi, todo aumento repentino
del niumero obtenido puede advertir de la existencia de un foco de contaminacién y requeriria su
inmediata investigacion. 2. METODO Este método se basa en contar el n° de colonias
desarrolladas en una placa de medio de cultivo sélido, en el que se ha sembrado un volumen
conocido de agua muestra, transcurrido un tiempo y una temperatura de incubacion determinados.

Siguiendo el método de filtracién, se filtran 100 ml del agua a analizar, previamente
homogeneizado. Se coloca el filtro de membrana sobre el medio de m-CP y se incuban las placas
a 44°C durante 24 h en condiciones de anaerobiosis. 4. LECTURA E INTERPRETACION Tras la
incubacion, se consideran como colonias tipicas de C. perfringens todas las que muestren un color
amarillo opaco, consecuencia de la acidificacién del medio tras la fermentacion de la sacarosa, y
gue cambien a color rosa o rojo al cabo de 20 a 30 segundos de exposicion a vapores de hidroxido
amonico. En general, el resto de las especies de Clostridium aparecen de color azul-verdoso si,
ademas de fermentar la sacarosa, son B-D-glucosidasa positivas (hidrolizan el indoxil-B-D-
glucdsido) o de color purpura si no fermentan la sacarosa. NOTA: Aunque no esta incluido en la
Normativa se realizara una tincién de Gram de una de las colonias positivas para observar al
microscopio.

Los bacterias incluidas en el género Clostridium tienen morfologia bacilar, son Gram positivas,
anaerobias estrictas y capaces de formar esporas. La especie C. perfringens estd normalmente
presente en heces. Sus esporas son resistentes al calor, a los procesos de desinfeccién y a los
tratamientos de depuracion habituales de las aguas (cloracion), por lo que su supervivencia en
agua es mayor. La diferenciacion de C. perfringens de otras especies de Clostridium, se basa en
su capacidad de fermentar la sacarosa con produccién de acido, en su incapacidad de fermentar
la celobiosa (debido a la ausencia de B-D-glucosidasa) y en la produccion de fosfatasa acida. 2.
METODO Se utiliza de método de filtracion para la determinacién del nimero de C. perfringens
mediante filtracion de un volumen determinado del agua a analizar a través de filtros de membrana
e incubacion de los mismos sobre medios de cultivo a temperaturas adecuadas.



3.45. BORO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

uno de los micronutrlentes esenciales de las plantas. es de gran importancia en la agricultura por sus
propiedades regulatorias del crecimiento. especialmente de las hojas'. Cuando el B se asocia con
formulaciones organicas se obtiene un pro- dueto de alta disponibilidad de B para las plantas.

El fertilizante analizado es un liquido, cuya formulacién contiene melaza, con mayor concentracion de
sacarosa, que permite coordinar al boro' evitando que precipite den- Ira de unrango de pH.

3.46. ACIDEZ TOTAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

La acidez Total es un pardmetro importante utilizado para determinar la calidad del agua (superficial, potable,
aguas residuales). La acidez afecta muchas cosas, incluidas las velocidades de reaccion quimica, los procesos
bioldgicos y el comportamiento corrosivo., También se puede utilizar para monitorear la contaminacion en aguas
residuales y agua potable. La acidez titulable total es una medida cuantitativa de la capacidad de la muestra de
agua para reaccionar con una solucion de base fuerte a un valor de pH especifico. Muchas especies quimicas
pueden contribuir a la medicion de la acidez segun el método de analisis. Estas especies pueden incluir acidos
fuertes (acido clorhidrico, acido nitrico, &cido sulfirico, efc.), acidos débiles (&cido acético, &cido carbdnico, etc.)

3.47. ALCALINIDAD TOTAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La alcalinidad total es otro parametro importante de controlar, ya que ayuda a
verificar si el agua presenta la concentracion adecuada de carbonatos, bicarbonatos e hidréxidos que hacen
que no disminuya el pH en presencia de &cidos. la alcalinidad total se define como la cantidad de &cido
necesario para llevar una muestra a un pH de 4,5 (el segundo punto de equivalencia de valoracién del ion carbonato).
Grosso modo, la alcalinidad total equivale al contenido total del agua de iones hidroxilo, carbonato y bicarbonato.



3.48. DUREZA TOTAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Segun la clasificacién de la Organizacion Mundial de laSalud (OMS), se
define como agua blanda la que presenta concentraciones inferiores a 60 mg/L de carbonato de calcio
(CaC03), medianamente dura entre 61 y 120 mg/L, dura entre 121 y 180 mg/L y muy dura aquella con
valores superiores a 180 mg/L. La dureza, por lo general, se expresa como el nimero equivalente de
miligramos de carbonato de calcio (CaCO3) por litro. Es decir, si la concentracion total de Ca2+ y Mg2+
es 1 mM, se dice que la dureza es 100 mg L-1 de CaCO3 (=1 mM de CaCO3).

4. AGUACRUDA

4.1. TURBIEDAD
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: los nefelémetros electrénicos son los instrumentos preferidos parala
medicion de la turbidez del agua, la cual es causada por materia en suspension y coloidal como arcilla,
limo, materia organica e inorganica finamente dividida y plancton y otros organismos microscdpicos.
Consiste en la medida de la dispersion y absorcidn de la luz que ejercen las particulas presentes en el
agua, dificultando la transmision de la misma sin cambio en la direccion y nivel de flujo a través de la
muestra.

RESUMEN: El método consiste en la comparacion de la intensidad de la luz dispersada por la muestra respecto
a la intensidad de la luz dispersada por una suspensidn estandar de referencia en iguales condiciones. Cuando
mayor sea la intensidad de la luz dispersada, mayor la turbiedad.

INTERFERENCIAS:

La turbidez se puede determinar para cualquier muestra de agua la cual esté librededesechos y sedimentos gruesos
de sedimentacién rapida

Cristaleria sucia

Presencia de burbujas de aire que dan falsos resultados.

El color verdadero, causado por sustancias disueltas que absorben la luz generan que laturbidez medida sea

baja, sin embargo, en el agua tratada, este efecto no essignificativo.

EQUIPOS Y MATERIALES

Nefelémetro de laboratorio o de proceso, el cual es la fuente de luz para iluminar lamuestray uno o mas



detectores fotoeléctricos con un dispositivo de lectura para indicar la intensidad de la luz dispersa a un angulo de
90° de la luz incidente. La sensibilidad del aparato debe permitir detectar diferencias de turbidez de 0.02 NTU, se
pueden requerir varios rangos para la cobertura adecuada y sensibilidad suficiente para turbidez baja. Tener en
cuenta que se cuente con:

Lampara de filamento de tungsteno que funcione a temperatura de color entre2200y 3000°K

Distancia total recorrida por la luz incidente y dispersa dentro del tubo deméximo10cm.

Angulo de aceptacion de la luz por el detector centrado a 90° con respecto ala trayectoria de la luz incidente
y no exceder +30° desde 90°.

Celdas para muestra: deben ser celdas o tubos de vidrio o plastico transparente e incoloro, las cuales se deben
limpiar minuciosamente tanto por dentro como por fuera, desecharlassi estan rayadas o grabadas. Nunca
manejarlos donde el haz deluz del instrumento los incidira, se deben utilizar tubos lo suficientemente largos o con
funda protectora que permita su correcta manipulacion. Al llenar las celdas con muestra o estandar se deben
agitar y dejar el tiempo necesario para que escapen las burbujas.

Lavar las celdas o tubos con jabdn de laboratorio por dentro y por fuera, luego lavar con agua destilada y dejar
que sequen al aire, se deben manipular solo dela parte superior, evitando suciedad y huellas dactilares. Se
puede emplear aceitede silicona con el mismo indice de refraccién del vidrio, pero no en abundante cantidad
pues puede atraer suciedad y contaminar la muestra, este se debe esparcir con un pafio suave que no suelte
pelusa.

Emplear pares de celdas coincidentes o la misma celda para la estandarizacion y la mediciéon de muestra para
evitar interferencia en la medicion.

REACTIVOS

Agua de dilucion: el agua de alta pureza provocara cierta dispersion de luz,detectada por el equipo como
turbidez, para obtener agua de baja turbidez para diluciones (valor nominal
0.02 NTU) se debe pasar agua de grado reactivo de laboratorio a través de un filtro con tamafio
de poro que elimine particulas mayores de 0.1um; o hacer uso de aguas desmineralizadas con
poca turbidez.
Suspension estandar primaria de formazina:
Solucion [: disuelva 1000 g de sulfato de hidracina en agua destilada y dikuir a100mL en un matraz aforado.
Solucion I: disuelva 10 g de hezametilentetramina en agua destilada y diluir a100mL en un matraz aforado.
En un matraz mezcle 5 mL de solucion | y 5 mL de solucién II, dejar reposar 24h a +3°C. Se obtiene una
suspension de 4000 NTU, la cual se debe transferir a un vaso ambar que bloquee la luz UV para
almacenamiento.
Diluir suspensiones de turbidez: diluir la suspensién estandar de 4000NTU con agua de dilusién de alta calidad,
prepararla inmediatamente antes de usar.
Estandares secundarios: son aquellos estandares que el fabricante ha certificado, proporcionan resultados de
calibracion de los instrumentos equivalentes a los resultados obtenidos con el estandar. Dentro de esto se
encuentran suspensiones de stock comercial de formazina de 4000NTU, uspensiones de microesferas de
copolimero de estireno- divilbenceno y articulos suministrados por el fabricante como celdas con suspension
de latex o con particulas de 6xido metalico en un gel de polimero. Se recomienda usar suspensiones especificas
del tipo de nefelémetro utilizado

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: Se debe determinar la turbidez
lo antes posible después de tomar la muestra, para obtener losmejores resultados, sin alterar las condiciones
originales de la muestra, como la temperatura o el pH. Agite suavemente todas las muestras antes del examen



para garantizar una medicidn representativa. La conservacion de la muestra no es practica; sin embargo, si es
necesaria, refrigere o enfrie a 4°C, para minimizar la descomposicién microbiolégica de sdélidos.

PROCEDIMIENTO

Técnicas generales de medicién: es importante prestar atencion a las técnicas de medicionadecuadas
independientemente del instrumento utilizado. Mida la turbidez inmediatamente para evitar cambio de
temperatura, floculacién y sedimentacion departiculas que cambien las caracteristicas de la muestra. Evite la
diluciéon siempre que sea posible, elimine aire u otros gases atrapados en la muestra antes de realizar la
medicién. No elimine las burbujasde aire dejando la muestra en reposo, pues las particulas pueden asentarse
y la temperatura de la muestra puede cambiar.

Calibracion del Nefelémetro: siguiendo las instrucciones del fabricante, midiendo almenosun estandar en cada uno
de los rangos de medicidn a utilizar, asegurandoseque el equipo de medidas estables en todos los rangos de
sensibilidad. Se debe ser cuidadoso en la manipulacién de las celdas, desgasificacion y tratamiento parala
condensacion en las celdas.

Medicion de la turbidez: Agite suavemente la muestra, espere a que desaparezcanlas burbujas y vierta la
muestra en la celda, introduzca la celda en el nefelémetro ylea la turbidez de la misma. Reporte la turbidez de
la siguiente manera

RANGO DE TURBIDEZ REPORTE AL MAS CERCANO
NTU NTU

0-1.0 0.05

1-10 0.1

10-40 1

40-100 5

100-400 10

400-1000 50

>1000 100

Calibracion de monitores continuos de turbidez: realice calibracién continua con patrén primario de formazina o
patrén secundario apropiado.

CONTROL DE CALIDAD

Realice una buena limpieza de las celdas con aceite de silicona.

Agite la muestra antes de realizar la medicién y verifique que al verterla en lacelda no se generen burbujas que
interfieran en la medicion.

Realice calibracidn del equipo de acuerdo con las indicaciones del fabricante conperiodicidad con el estandar
indicado.

4.2.COLOR APARENTE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El color es el resultado de la presencia de iones metalicos naturales (hierro y
manganeso), humus, plancton, malezas y otros desechos, el color aparente se refieren o solo al color por
sustancias en solucion sino el debido a materia en suspension. Se determina en la muestra original sin filtracion ni



centrifugacion.

El método platino-cobalto es util para medir el color del agua potable y de aquella en la que el color se debe a materiales
naturales, no es aplicable para aguas residuales industriales muy coloreadas.

RESUMEN: Se determina mediante la comparacion visual de la muestra con concentraciones de soluciones
coloreadas, la comparacién también se puede hacer con discos de color de vidrio especiales y calibrados.

El método estandar es la medicion del color platino-cobalto, siendo la unidad de colorimg de platino/L en forma

de ion cloroplatinato. La proporcion platino-cobalto se puede variar para igualar el tono en casos especiales

4.3 PH
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El método 9040 se usa para medir el pH de residuos acuosos y aquellos residuos
donde la fase acuosa constituye al menos el 20% del volumen total del residuo. La corrosividad de &cidos y
bases concentradas, o de estosmezclados con sustancias inertes, no puede medirse. La medicién del pH
requiere algun contenido de agua.

RESUMEN: El pH de una muestra es determinado electrométricamente usando un electrodo de vidrio en
combinacion con un potencial de referencia o un electrodo de combinacion. El dispositivo de medicion es
calibrado usando una serie de soluciones estandares de pH conocido.

INTERFERENCIAS:

o El electrodo de vidrio, en general, no esta sujeto a interferencias de la solucién como
el color, la turbiedad, la materia coloidal, los oxidantes,los reductores, o la salinidad
moderada (solucién molar <0.1).
o Los errores por sodio a niveles de pH mayores a 10 pueden reducirse o eliminarse
usando electrodos con bajo error por sodio.
o Los recubrimientos del material aceitoso o el material particulado puedenalterar la
respuesta del electrodo. Dichos recubrimientos pueden usualmente removerse
mediante un limpiado suave o un lavado con detergente, seguido de un enjuague con
agua destilada. Un tratamiento con &cido clorhidrico (1:10) puede necesitarse para
remover cualquier pelicula remanente.
o Los efectos de la temperatura en la determinacion electrométrica del pH provienen de
dos fuentes. La primera es causada por el cambio en la sefial de salida del
electrodo a varias temperaturas. Esta interferencia debe controlarse con instrumentos
utilizando un compensador de temperatura o calibrando el sistema (electrodo- medidor)
a la temperaturade las muestras. La segunda fuente de los efectos de la temperatura en
lavariacion cambio del pH se debe a los cambios de temperatura en la muestra. Este
error depende de la muestra y no puede controlarse. Por lo tanto, debe reportarse la
temperatura y el pH de la muestra en el momento del analisis.

EQUIPOS Y MATERIALES

o pH-metro: Modelo de campo o de laboratorio. Varios instrumentos estan disponiblesen el
mercado con variedad de especificaciones y equipos opcionales.

o Electrodo de vidrio.

o Electrodo de referencia: Puede usarse un electrodo de cloruro de plata-plata u otra referencia
con potencial constante.

o NOTA: Es conveniente usar e incorporar electrodos combinados de medicion y referencia.



Dichos electrodos se encuentran disponibles en el mercado con materiales de llenado sélidos o de
tipo gel, ademas dichos electrodos requieren un minimo mantenimiento.

o Agitador magnético y barra de agitacion con recubrimiento de teflén.

o Termémetro y/o sensor de temperatura para compensacion automatica.

o Soluciones tampdn para calibracion.

REACTIVOS

o Deben usarse reactivos de calidad analitica en todas las pruebas. A menos que se de alguna

indicacion, todos los reactivos a usar deben estar de acuerdo con las especificaciones dadas por el
Comité de Reactivos Analiticos de la Sociedad Americana de Quimica, donde tales especificaciones
estan disponibles. Otras clasificaciones pueden usarse, siempre y cuando el reactivo tenga la pureza
necesaria para permitir su uso sin disminuir la precision en la determinacion.

o Sales estandares tampones primarias se encuentran disponibles en el Instituto Nacional de
Estandares y Tecnologia (NIST) y pueden usarse en situaciones donde se requiere una alta precision.
La preparacion de las soluciones de referencia de dicha requiere de precauciones especiales tales
como usar agua de dilucién para baja conductividad, usar hornos de secado y usar gas de purga libre
de didxido de carbono. Dichas soluciones deben remplazarse al menos una vez por mes.

o Soluciones tampones estandares secundarias pueden prepararse de las sales de [aNIST o
adquirirse de vendedores comerciales de soluciones. Dichas soluciones comerciales se han validado al
compararlas con las sales de la NIST y son recomendadas para un uso rutinario.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

o Todas las muestras deben recolectarse usando un plan de muestreo avalado por las
autoridades competentes o de acuerdo con estandares internacionales.
o Todas las muestras deben analizarse tan pronto como sea posible.
o Los recipientes a usar para la recoleccion de las muestras deben ser de plastico o devidrio

Unicamente, y se recomienda un volumen minimo de 50 mL.

PROCEDIMIENTO
e) CALIBRACION:
A causa de la gran variedad de pH-metros y accesorios, procedimientos detallados de operacion
de operacion que pueden incluirse en este método.Cada analisis debe reportarse con la
operacion de cada sistema y particularmente con todas las funciones de los instrumentos. Se
recomienda prestar especial atencién al cuidado de los electrodos.

Cada instrumento o sistema de electrodos debe calibrarse con un minimo de dospuntos que
soporten el pH esperado de las muestras y que estén separados entre si tres unidades de pH o mas.
(Para la caracterizacion de la corrosividad, la calibracién del pH-metro debe incluir una solucién
tampon de pH 2 para residuos acidos y una solucion tampén de pH 12 para residuos causticos;
también, para lacaracterizacion de la corrosividad, la muestra debe medirse a 25£1°C si el pH del
residuo es mayor a 12.). Varios disefios de instrumentos pueden incluir el uso de un dial (para
‘balancear” o “estandarizar”) o de un ajuste de pendiente, de acuerdo con las instrucciones que
sefiale el fabricante. Realizar ajustes repetitivos en porciones sucesivas de las dos soluciones
tampones hasta que laslecturas obtenidas estén dentro de un rango de +0.05 unidades de pH del
valor de la solucién tampdn.

Colocar la muestra o la solucion tampdn en un beaker de vidrio limpio usando el suficiente volumen



de tal forma que cubra totalmente el sensor del electrodo. Colocar el electrodo de tal forma que
no interfiera el movimiento de la barra de agitacion magnética. Si se esta tomando una medicion en
campo, los electrodos deben sumergirse en la corriente de muestreo a una adecuada
profundidad. Los electrodos deben agitarse de tal forma que se asegure que la muestra se mueve
alrededor del sensor de cada electrodo. Un indicativo de lo anterior es obtener lecturas con
diferencias menores a 0.1 unidades de pH entre los duplicados.

Si la temperatura de la muestra difiere en mas de 2°C de la temperatura de la solucidn tampon, la
medida del pH debe corregirse. Los instrumentos estan equipados con compensadores manuales o
automaticos que ajustan electrénicamente las diferencias de medida debidas a los cambios en
temperatura. Referirse a las especificaciones del fabricante.

Enjuagar completamente y limpiar suavemente los electrodos antes de cada medicion del pH de las
muestras. Sumergir los electrodos dentro del beaker con la muestra o en la corriente de
muestreo y agitar suavemente a una tasa constante para lograr una buena homogenizacion y
mantener los sélidos en suspension. Anotar y registrar el pH y la temperatura de la muestra.
Repetir las mediciones con alicuotas sucesivas de muestra hasta obtener valores que difieran en
menos de 0.1 unidades de pH. Dos o tres cambios de volumen son por lo general suficientes.

f)  PREPARACION DE LA MUESTRA Y MEDIDA DEL pH

Pese 20g de muestra en un beaker de 50ml adicione 50 ml de agua deionizada,cubra y agite por
cinco minutos.
Si la temperatura difiere por mas de 2°C de la solucién buffer, la medida del valor del pH debe
ser corregida.
CONTROL DE CALIDAD
Referirse al capitulo 1 del manual EPA SW-846.
Los electrodos deben limpiarse con agua destilada entre muestra y muestra.

4.4 CLORO RESIDUAL LIBRE O RESIDUAL DEL DESINFECTANTE USADO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La cloracién tanto en agua de abastecimiento como aguas contaminadas sirve
principalmente para destruir o desactivar aquellos microorganismos que producen enfermedades,
adicionalmente como beneficio en el agua potable, coadyuba a la mejora en la calidad del agua resultante de
la reaccién del cloro con amoniaco, hierro, manganeso, sulfuro y otras sustancias organicas.

La concentracion minima detectable es aproximadamente 40 ug Cl como CI2/L si se usatiosulfato de sodio
(Na2S203) 0.01N en este método.

RESUMEN: el cloro liberara yodo libre de las soluciones de yoduro de potasio (KI) a pH 8o menos. El yodo
liberado se titula con una solucién estandar de tiosulfato de sodio (Na2S203) con almidén como indicador.
Valorar a pH 3 a 4 porque la reaccion no es estequiométrica a pH neutrodebido ala oxidacion parcial del tiosulfato
a sulfato.

INTERFERENCIAS:
Formas oxidadas de manganeso y otros agentes oxidantes.Los agentes reductores como los sulfuros organicos.
Aunque la valoracién neutra minimiza el efecto de interferencia de los iones férricoy nitrito, se prefiere la
valoracién &cida porque algunas formas de cloro combinado no reaccionan a pH 7.



Utilizar sélo acido acético para la valoracién acida; el &cido sulfurico (H2SO4) aumentara las interferencias;
nunca use acido clorhidrico (HCI).
EQUIPOS Y MATERIALES:
Matraz
Cazuela de porcelana  blancaBureta
Agitadores magnéticosAgitador de vidrio

REACTIVOS:
o) Acido acético.
p) Cristales de Yoduro de potasio, K.
q) Tiosulfato de sodio estandar, 0.1N: disolver 259 de Na2S203-5H20 en 1L de agua destilada
recién hervida y estandarizar contra el bi-yodato de potasio o el dicromato de potasio después de
por o menos 2 semanas de almacenamiento. Este almacenamiento inicial es necesario para
permitir la oxidacion de cualquier ion bisulfito presente. Usar agua destilada hervida y agregue
unos mililitros de CHCL3 (cloroformo) para minimizar la descomposiciénbacteriana.
Estandarice 0.1N de tiosulfato de sodio, por alguno de los siguientes métodos:
4, Método de yodo: disuelva 3,249 g de potasio biyodato, calidad estandar primaria, 0 3.567¢
de yodato potasico secado a 103+2°C durante 1h, en agua destilada i diluir a 1000ml para producir
una solucién de 0.1000N. Conservar en frasco de vidrio con tapon.
A 80 mk de agua destilada, agregue agitando constantemente, 1 ml de acido sulfurico concentrado,
10ml de potasio biyodato 0.1000N y 1g de yoduro de potasio. Valorar inmediatamente con titulante
0.1N Tiosulfato de Sodio hasta que desaparezca el color azul.
5. Método de dicromato: disuelva 4,904 g de dicromato de potasio anhidro,K2Cr207, de
calidad estandar primaria, en agua destilada y diluya a 1000 ml paraobtener una solucion de 0,1000
N. Conservar en un frasco con tapon de vidrio. Proceda como en el método del yodato, con las
siguientes excepciones: Sustituyael yodatocon 10,00 ml de K2Cr207 0,1000N y deje reposar la
mezcla de reaccion
6 minutos en la oscuridad antes de valorar con el valorante Na2S203 0,1N.
1
Na2S5203Normalizado—= mINaS O
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r) Titulante estandar de tiosulfato de sodio 0.01N o 0.025N: mejore la estabilidad de0.01N o
0.025N Na2S203 diluyendo una solucion envejecida 0.1N, preparada como se indica arriba, con
agua destilada recién hervida. Agregue 4 g de borato de sodio y 10 mg de yoduro de mercurio / L de
solucién. Para un trabajo preciso, estandarice esta solucion diariamente de acuerdo con las
instrucciones dadas anteriormente, usando yodato 0.01N 0 0.025N o

K2Cr207. Utilice volumenes suficientes de estas soluciones estandar para quesu dilucion final
no sea superiora 1 + 4,

Para acelerar las operaciones en las que se deben valorar muchas muestras, utilice una bureta
automatica de un tipo en el que el caucho no entre en contacto con la solucion. Los titulantes
estandar, 0,0100 N y 0,0250 N, son equivalentes, respectivamente, a 354,5 mg y 886,3 mg de Cl
como CI2/1 ml.

s) Solucién indicadora de almidén
t)  Yodo estandar, 0.1N
u) Yodo diluido estandar, 0.0282N



RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El cloro en solucion acuosa no es
estable y el contenido de cloro de las muestras o soluciones, particularmente las soluciones débiles,
disminuira rapidamente. La exposicion a la luz solar u otra luz intensa o agitacion acelerara la reduccion
del cloro. Por lo tanto, inicie las determinaciones de cloro inmediatamente después del muestreo, evitando la
luz y la agitacién excesivas. No almacene muestras para analizarlas en busca de cloro.

PROCEDIMIENTO:

9. Volumen de muestra: seleccione un volumen de muestra que no requiera mas de20ml 0.01N de
tiosulfato de sodio, ni menos de 0.2ml para el punto final de yoduro de almidén. Para un rango de
cloro de 1 a 10mg/L use una muestra de 500ml, y por encima de 10mg/Lutilice
proporcionalmente menos muestra.
10. Preparacién para la titulacion: colocar 5ml de acido acético, o lo suficiente para reducir el pH
entre 3y 4 en un matraz o cazuela de porcelana blanca. Agregue 1g de Kl (yoduro de potasio) a
la muestra y mezcle con una varilla de agitacion.
11. Valoracion: se debe realizar lejos de la luz solar directa. Agregue tiosulfato de sodio 0.025N o 0.01N en
una bureta y titule hasta que el color amarillo del yodo liberado casi desaparezca, agregue 1ml de
solucién de almidén y valore hasta que desaparezca el color azul.

12. Titulacion del blanco: Tomar un volumen de agua destilada correspondiente a la muestra utilizada
para la titulacién, agregar 5 ml de acido acético, 1 g de Kl y 1 mlde solucion de almidon. Realice la
titulacion en blanco asi:
a) Siaparece un color azul, valorar con tiosulfato de sodio 0.025N o 0.01N
hasta que desaparezca el color azul y registrar el resultado. B es negativo.
b) Sino aparece el color azul, valore con una solucién de yodo 0.0282N hasta que
aparezca el color azul. Valorar en negro con tiosulfato de sodio 0.025N o 0.01N y registrar
la diferencia. B es positivo.
Antes de calcular la concentracidn de cloro, reste la titulacidn en blanco de a) de latitulacion dela muestra;
0 si es necesario, agregue el valor neto equivalente de latitulacion en blanco en b).

A= ml titulacion para muestra
B= ml titulacién para blanco (positivo onegativo N= normalidad de tiosulfato desodio.
CONTROL DE CALIDAD:
El cloro en solucién acuosa no es estable, el contenido disminuird rapidamente.Evite la exposicién
ala luz solar u otra luz intensa o agitacion acelerara la reduccion del cloro.
Inicie las determinaciones de cloro inmediatamente después del muestreo,evitando la luz y la
agitacion excesivas.

4.9 COLIFORMES TOTALES
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION

. La presencia de Escherichia Coli es un indicador de contaminacién fecal y posible presencia de
patogenos entéricos. EI método de enzima sustrato es un método el cualdetecta coliformes totales y

E. Coli, requiere menor tiempo (18- 24 horas) y es mas preciso. El método detecta hasta < 3
bacterias/100mL y disminuye la interferencia deorganismos heterotréficos.

. El método se basa en la hidrélisis por parte de enzimas especificas presentes en los



coliformestotales y E. Coli de un sustrato cromogénico, 5-bromo-4-cloro-3-indolil- 3-D- galactopirandsido
(X- GAL), y un sustrato fluorogénico, 4-metil-umbeliferil-B-D- glucurénido (MUG). Al usar este método los
coliformes son definidos como toda bacteria que posea la enzima B-D- galactosidasa.

RESUMEN DEL METODO

. Esterilizar el material que se va a usar en la autoclave.

. Preparacion de la solucion salina al 0.85 % en la cual se realizara las dilucionesrespectivas de
la muestra.

. Preparacion del medio de cultivo LMX fluorocult y llevarlo a los tubos taparosca.

. Realizar las diluciones y siembras correspondientes y llevar a la incubadora a 35°C por 24 a 48
horas.

. Sacar los tubos de la incubadora y observar si se presenta cambio de color, contar los tubos

positivos para cada dilucién y reportar positivo para coliformes totales. Ir a la tabla 5 para determinar
el NMP/mL.

. Alumbrar en la oscuridad los tubos que dieron positivo para coliformes totales con unaldmpara
de fluorescencia, aquellos que presentan fluorescencia se informan positivospara E. Coli. Contar los
tubos positivos por cada dilucion sembrada y determinar con la tabla 5 el NMP/mL de E. Coli.

INTERFERENCIAS
. Una preparacion errénea de los tubos de dilucién, ya que si la solucion no esisotoénica las
bacterias pueden morir al no poder regular la presion osmatica.
. Marcar erréneamente al momento del conteo de los resultados.
. Asegurarse de agitar vigorosamente cada una de las diluciones antes de realizar lasiguiente,
y de realizar correctamente el pipeteo.
. Realizar el conteo de las muestras antes del tiempo estipulado puede ocasionarerrores en la
lectura.
. Temperaturas inadecuadas en la incubacion de las muestras, temperaturas muy altaspueden

matar a los microorganismos mientras que por lo contrario bajas temperaturas pueden evitar que las
bacterias crezcan rapidamente.

EQUIPOS Y MATERIALES

Frasco con 90 mL de solucion salina al 0.85%.
Tubos taparosca con solucion salina al 0.85%.
Balanza.

Incubadora a 35°C.

Lampara UV 360 nm.

Pipetas de 1 mL.

Tubos taparosca con caldo LMX fluorocult.
Pipetas de 10 mL.

Bolsas ziploc.

Autoclave.

Caja de fésforos.

Gradilla para tubos de ensayo.

Pipeteador.

Solucion de alcohol al 70%.

Servilletas.



mL

. Rollo de papel vinipel.
REACTIVOS Y ESTANDARES

i)  PREPARACION DEL MEDIO DE CULTIVO LMX FLUOROCULT: Suspender 17 gramos del medio
de cultivo en 1 litro de agua destilada y disolver hasta ebullicion. Posteriormente distribuir el medio de cultivo
preparado en los contenedores finales y esterilizar en autoclave a 121°C por 15 minutos.

j)  PREPARACION DE LA SOLUCION SALINA (NaCl) AL 0.85%: Suspender 0.85 gramos de NaCl en 100
mL de agua destilada. Distribuir en contenedores finales y esterilizar en autoclave a 121°C por 15
minutos.

MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA: La muestra debera ser tomada ytransportada en
condiciones de refrigeracion (4°C) y ser analizada antes de 24 horas.

CALIBRACION Y ESTANDARIZACION: Se debe realizar un control de esterilidad del medio de cultivo sin
inocular, el cual se incuba junto con las muestras en igualescondiciones de temperatura y tiempo.

PROCEDIMIENTO

. Desinfectar el lugar de trabajo con etanol al 70% y prender el mechero.

. Homogenizar la muestra, y tomar de esta 10mL para posteriormente depositarlos en el frasco
con 90 mL de NaCl al 0.85% estéril (dilucion 10-1).

. Agitar el frasco vigorosamente.

. Transferir 1 mL de la dilucién anterior a un tubo que contenga 9 mL de NaCl al 0.85%esteril y
mezclar de nuevo vigorosamente (dilucion 10-2).

. Continuar haciendo las diluciones necesarias. El rango de las diluciones preparadasy
sembradas depende de la naturaleza de la muestra, es recomendable sembrar minimo 3 diluciones.

. De cada una de las diluciones decimales seriadas se siembra 1 mL por triplicado en tubos

taparosca que contienen 10 mL de caldo LMX fluorocult. Llevar los tubos a incubacion a 35£2°C
durante 24 a 48 horas.

CONTROL DE CALIDAD: Como control negativo de esterilidad se debe incubar un tubode caldoLMX
fluorocult sin inocular a 35+2°C durante 24 a 48 horas.

CALCULOS E INTERPRETACION DE RESULTADOS: Sacar los tubos de la incubadora yobservar el cambio
de color de los mismos.

. El cambio de color amarillo original del medio de cultivo LMX fluorocult a color verde indica
presencia de coliformes totales. Contar los tubos positivos por cada una de lasdiluciones sembradas
y con la ayuda de la tabla 5 determinar el NMP/mL de coliformes totales utilizando la férmula:

NMP/mL = Nimero que esté en la tabla = Factor inverso de dilulcé%n intermedia

. Alumbrar en la oscuridad los tubos que dieron positivo para coliformes totales con unaldmpara
de fluorescencia con longitud de onda de 366 nm. Aquellos que presentan fluorescencia se informan
positivos para E. Coli.



. Contar los tubos positivos por cada dilucién sembrada y determinar con la tabla 5 el NMP/mL
de E. Coli utilizando la formula anterior.

410. E.COLI
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION

e  Lapresencia de Escherichia Coli es un indicador de contaminacidn fecal y posible presencia de
patdgenos entéricos. EI método de enzima sustrato es un método el cual detecta
coliformestotales y E. Coli, requieremenor tiempo (18- 24horas) y es mas preciso. EI método
detecta hasta < 3 bacterias/100mL y disminuye la interferencia de organismos heterotréficos.

o  Elmétodo se basa en la hidrélisis por parte de enzimas especificas presentes enlos coliformes
totales y E. Coli de un sustrato cromogénico, 5-bromo-4-cloro-3- indolil- B-D-galactopirandsido (X-
GAL), y un sustrato fluorogénico, 4-metil- umbeliferil-B-D-glucurénido (MUG). Al usar este método los
coliformes sondefinidos como toda bacteria que posea la enzima B-D- galactosidasa.

RESUMEN DEL METODO

o  Esterilizar el material que se va a usar en la autoclave.

e Preparacion de la solucion salina al 0.85 % en la cual se realizara lasdiluciones respectivas de
la muestra.

e Preparacién del medio de cultivo LMX fluorocult y llevarlo a los tubos taparosca.

o Realizar las diluciones y siembras correspondientes y llevar a la incubadora a 35°C por 24 a 48
horas.

e Sacar los tubos de la incubadora y observar si se presenta cambio de color, contar los tubos
positivos para cada dilucion y reportar positivo para coliformes totales. Ir a la tabla 5 para determinar
el NMP/mL.

o Alumbrar en la oscuridad los tubos que dieron positivo para coliformes totales con una
ldmpara de fluorescencia, aquellos que presentan fluorescencia se informan positivos para E. Coli.
Contar los tubos positivos por cada dilucién sembrada y determinar con la tabla 5 el NMP/mL de E.
Coli.

INTERFERENCIAS

e Una preparacion erronea de los tubos de dilucién, ya que si la solucién no esisotdnica las
bacterias pueden morir al no poder regular la presion osmotica.

e Marcar erréneamente al momento del conteo de los resultados.

o Asegurarse de agitar vigorosamente cada una de las diluciones antes derealizar la siguiente, y
de realizar correctamente el pipeteo.

o Realizar el conteo de las muestras antes del tiempo estipulado puede ocasionarerrores en la
lectura.

e  Temperaturas inadecuadas en la incubacion de las muestras, temperaturasmuy altas
pueden matar a los microorganismos mientras que por lo contrario bajas temperaturas pueden
evitar que las bacterias crezcan rapidamente.

EQUIPOS Y MATERIALES



Frasco con 90 mL de solucién salina al 0.85%.
Tubos taparosca con solucion salina al 0.85%.
Balanza.

Incubadora a 35°C.

Lampara UV 360 nm.

Pipetas de 1 mL.

Tubos taparosca con caldo LMX fluorocult.
Pipetas de 10 mL.

Bolsas ziploc.

Autoclave.

Caja de fosforos.

Gradilla para tubos de ensayo.

Pipeteador.

Solucién de alcohol al 70%.

Servilletas.

Rollo de papel vinipel.

REACTIVOS Y ESTANDARES

k) PREPARACION DEL MEDIO DE CULTIVO LMX FLUOROCULT: Suspender
17 gramos del medio de cultivo en 1 litro de agua destilada y disolver hastaebullicion. Posteriormente
distribuir el medio de cultivo preparado en los contenedores finales y esterilizar en autoclave a 121°C
por 15 minutos.

)  PREPARACION DE LA SOLUCION SALINA (NaCl) AL 0.85%: Suspender 0.85gramos de NaCl en
100 mL de agua destilada. Distribuir en contenedores finales y esterilizar en autoclave a 121°C por 15
minutos.

MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA: La muestra debera ser tomada y transportada
en condiciones de refrigeracion (4°C) y ser analizada antes de 24horas.

CALIBRACION Y ESTANDARIZACION: Se debe realizar un control de esterilidad del medio de cultivo sin
inocular, el cual se incuba junto con las muestras en igualescondiciones de temperatura y tiempo.

PROCEDIMIENTO

o Desinfectar el lugar de trabajo con etanol al 70% y prender el mechero.

e Homogenizar la muestra, y tomar de esta 10mL para posteriormente depositarlos en el frasco
con 90 mL de NaCl al 0.85% estéril (dilucién 10-1).

o Agitar el frasco vigorosamente.

o Transferir 1 mL de la dilucién anterior a un tubo que contenga 9 mL de NaCl al 0.85% estéril
y mezclar de nuevo vigorosamente (dilucion 10-2).

e  Continuar haciendo las diluciones necesarias. El rango de las diluciones preparadas y
sembradas depende de la naturaleza de la muestra, es recomendable sembrar minimo 3 diluciones.
e De cada una de las diluciones decimales seriadas se siembra 1 mL por triplicado en tubos
taparosca que contienen 10 mL de caldo LMX fluorocult. Llevar los tubos a incubacién a 35+2°C
durante 24 a 48 horas.

CONTROL DE CALIDAD: Como control negativo de esterilidad se debe incubar untubo de caldo LMX fluorocult



sin inocular a 35+2°C durante 24 a 48 horas.

CALCULOS E INTERPRETACION DE RESULTADOS: Sacar los tubos de laincubadora y observar el cambio de
color de los mismos.

El cambio de color amarillo original del medio de cultivo LMX fluorocult a colorverde indica presencia de
coliformes totales. Contar los tubos positivos por cada una de las diluciones sembradas y con la ayuda de la
tabla 5 determinarel NMP/mL de coliformes totales utilizandola formula:

NMP/mL = Nimero que esta en la tabla Factor inverso de dilucion interm%%is
mL

e Alumbrar en la oscuridad los tubos que dieron positivo para coliformes totales con una
lampara de fluorescencia con longitud de onda de 366 nm. Aquellos que presentan fluorescencia se
informan positivos para E. Coli.

e Contar los tubos positivos por cada dilucion sembrada y determinar con la tabla 5 el
NMP/mLde E. Coli utilizando la formula anterior.

Tabla 2. Volimenes de muestra GGA

No de tubos positivos Limites de confianza
N + -
DILUCIONES Inf. Super Inf. Super
10 10 ~ 10 NMP/g 99% 95%
v 1 0 3 <1,23 1.17
— 1 | o | o | 36 | <t2s | 121
4 4
1 0 | 7.2 1.35 27
1 1 0 7.3 1.3¢€ 2.28
1 2 0 1 2.44 4.35
+ { 4 3
2 0 0 91 1.50 2,38
0 1 14 3.62 5.48
2 1 0 15 3.65 5.50
+ 4 1 :
2 1 1 20 5.77 B.61
2 0 ral 5.80 8.63
3 0 0 23 4,177 7.129
—~ T 1 ~ . . -
3 0 1 39 10.230 10,180
4 { i 4
] 1 ] a3 10.290 20,210
3 1 1 5 20.370 20,280
3 2 0 | 83 720520 | 30.390
+ { . 4 | —
3 | 2 1 | 150 10.660 50.510
3 2 2 210 50.820 80.640
3 3 0 240 <100.1900 100,1400
3| 3 1 I~ 460 |7160.3200 | 200.2400
X T3 ¥ 2 1100 T 200.6400 | 300.4800

Tomado de: CASTELLANOS R, Jose.
4.11. CONDUCTIVIDAD
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La conductividad (o conductancia especifica) de una solucién de electrolito
es una medida de su capacidad para conducir la electricidad.



... El agua desionizada de alta calidad tiene una conductividad de 5,5 uS/m, el aguapotable tipica en el
rango de 5-50 mS/m. La conductividad es la medida de la capacidad del agua para conducir una
corriente eléctrica Al determinar la concentracién de iones disueltos en el agua (electrélitos) se puede
asi, determinar lacantidad de sélidos totales disueltos (TDS, por sus siglas en inglés) en el agua. La
conductividad eléctrica del agua proporciona una evaluacion de la concentracion total de iones disueltos
en el agua, y es unapropiedad importante del agua que se toma frecuentemente como un indicador del
grado de mineralizacion (concentracion ionica total) del agua.

TOMA DE MUESTRAS: La conductividad eléctrica de una solucién de un electrolito se mide
determinando la resistencia de la solucién entre dos electrodos planos o cilindricos separados por una
distancia fija. Se utiliza una tension alterna para evitar la electrdlisis. La resistencia se mide con un
conductimetro.

4.12. ANTIMONIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El antimonio es un elemento metaloide del grupo P con una diversidad de
usos: se usa en agentes retardantes de fuego, aleaciones ypigmentos. De forma mas novedosa, se usa
también para el proceso de fabricacion de pantallas de vidrio. El riesgo mayor de exposicion al antimonio
es ocupacional, El uso mas concerniente del antimonio en materia de agua es como catalizador en la
elaboracién del polimero polietilentereftalato o PET. Ya que puede permanecer comoun residuo de la
fabricacion y eventualmente transferirse al agua, su presencia en el agua purificada esta regulada.

4.13. ARSENICO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El arsénico es un elemento natural que se encuentraen la tierra y entre
los minerales. Los componentes del arsénico se usan para preservar la madera, como plaguicidas y en
ciertas industrias. El arsénico forma parte del aire, el agua y la tierra a través del polvo que se lleva el
viento. Es un metal que se encuentra disuelto en el agua, pero no se ve, no se huele ni tiene sabor. El
agua que consumimos puede ser transparente, pero sin embargo encontrarse contaminada. La Unica
forma certera de detectarlo es mediante un andlisis de agua.

TOMA DE MUESTRAS: RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION YMANEJO
413.1. Todas las muestras deben recolectarse usando un plan de muestreoavalado
por las autoridades competentes o de acuerdo con estandaresinternacionales.
4.13.2. Todas las muestras deben analizarse tan pronto como sea posible.
4.13.3. Los recipientes a usar para la recoleccion de las muestras deben ser de plastico o de
vidrio Unicamente, y se recomienda un volumen minimo de 50mL.

4.14. BARIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El bario se encuentra presente en el sulfato de bario (Barita)que es uno de los
principales componentes del fluido de perforacion de pozosde petroleo. Este fluido, después de ser
utilizado para la perforacion de pozos de petréleo es procesado produciendo desechos sélidos y agua que
deben ser tratados para su reincorporacion al ambiente. El agua a tratar contiene bario cuyo limite
permisible dictado.
4.141. en el Reglamento sustitutivo al Reglamento Ambiental para las Operaciones
Hidrocarburiferas en el Ecuador “RAOHE 1215” es de 5 mg/L para descargas ambientales. Como



parte del proceso de tratamiento de agua se tiene la verificacion de sus parametros previa a su
descarga por lo que en campo se cuenta con laboratorios méviles que poseen el instrumental
basico para realizar los andlisis pertinentes. Para la determinacién de bario se emplea el método
turbidimétrico basado en la precipitacion del bario presente en agua como sulfato de bario.

TOMA DE MUESTRAS:

4.14.2. El analisis se lo realiza siguiendo el método 8014 de HACH con la ayuda de un
espectro fotometroHACH DR- 2800. Estos métodos son empleados por su facilidad de manejo y
movilizacién que son requerimientos fundamentales paraoperaciones en campo. Se realiz6 la
determinacion de bario en muestras tomadas durante la perforacion de dos pozos realizados
en el pais, pozo Shusufindi RW3 y Cuyabeno 28D mismos que presentan un maximo de
concentracion de bario de 4mg/L. Durante la determinacion del ién se ha encontrado que para el
método anteriormente mencionadose tiene problemas al analizar soluciones de baja
concentracion por lo que se implementa una metodologia que se adapte a los requerimientos de
las operaciones de perforacion de pozo de petréleo en campo. Adicionalmente, se realizd una
verificacion estadistica del método actual y del método implementado para determinar su
exactitud y precision. Los resultados obtenidos demuestran que en concentraciones entre
0 y 5 mg/L la precision y la exactitud disminuyen ya que se tienen porcentajes de error
superiores al 10% y coeficientes de variacion superiores al 30%. Por este motivo se analizaron
soluciones estandares con concentraciones mayores entre 10 y 40 mg/L encontrando que la
precision y exactitud aumentan notablemente al tener como maximo porcentaje de error de 8%
y un coeficiente de variacion del 8,9%. Con esto, es valido el método implementado donde
se realiza la fortificacion de muestras previo al analisis de bario por el método HACH 8014 con
30 mg/L de bario. Finalmente, con el método optimizado, se realizé la determinacién de bario en
las muestras de agua de cada uno de los pozos mencionados, mismos que presentan un maximo
de concentracion de 4 mg/L.

415. CADMIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

4.151. ALCANCE Y APLICACION: EI cadmio es un elemento quimico de nimero atémico 48
situado en el grupo 12 de la tabla periddica de los elementos. Su simbolo es Cd. Es un metal
pesado, blando, blanco azulado, relativamente poco abundante. Es uno de los metales mas
téxicos. El cadmio puro es un metal blando de color plateado. El cloruro de cadmio y el sulfato de
cadmio son solubles en agua. La mayor parte del cadmio en los Estados Unidos se extrae como
producto secundario durante la produccién de otros metales tales como el cinc, plomo o cobre. El
Cadmio puede ser transportado a grandes distancias cuando es absorbido por el lodo. Este lodo
rico en Cadmio puede contaminar las aguas superficiales y los suelos. EI Cadmio es fuertemente
adsorbido por la materia organica del suelo.

4.16. CIANURO LIBRE Y DISOCIABLE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Es el término utilizado para describir tanto al i6n de cianuro (CN)- que se disuelve
en el agua del proceso como cualquier cianuro de hidrégeno (HCN)que se forma en la solucion.

4.17. COBRE
Unidad de pago y medida: Unidad -UN



ALCANCE Y APLICACION: La presencia de excesos de cobre en agua potable puede ocasionar
problemas de sabor y color y producir manchas en los artefactos sanitarios y la ropa durante el lavado,
ademas de afectar la salud de las personas por trastornos gastrointestinales, como nauseas, seguidas de
vomitos y diarrea.

418. CROMO TOTAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Ampliamente distribuido en la corteza terrestre, elcromo es bien conocido por
su uso en la industria metalmecanica para aumentar la dureza y la resistencia a la corrosion. Se
puede encontrar en el agua en varios estados de oxidacion, siendo los mas comunes el +3 y el +6.

4.19.MERCURIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: EI mercurio existe en varias formas: elemental e inorganico u organico, las
cuales difieren en su toxicidad y efectos en el sistema nervioso e inmunitario, aparato digestivo, la piel y los
pulmones, rifiones y 0jos. El metilmercurio (forma organica) se bioacumula por ejemplo en peces y
mariscos, queluego son consumidos por el ser humano. El método espectrométrico de absorcién atémica
de vapor frio es aplicable para la determinacion de mercurio.

RESUMEN: En la espectrometria de absorcion atdmica, un rayo de luz se dirige hacia un monocromador
y hacia un detector que mide la cantidad de luz absorbidapor el elementoatomizado en el matraz. Debido a
que cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcion caracteristica, se utiliza una lampara
fuente compuesta por ese elemento; esto hace que el método esté relativamente libre deinterferencias
espectrales o de radiacion. La cantidad de energia en la longitud deonda caracteristica absorbida en la
llama es proporcional a la concentracién del elemento en la muestra en un rango de concentracion
limitado.

INTERFERENCIAS:
4.19.1. Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracién directa de
la muestra a una llama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcion por los
atomos unidos en combinacién molecular en la llama.
4.19.2. Correccion de antecedentes: La absorcidon molecular y la dispersion de la luz causadas por
particulas solidas en la llama pueden causar valores de absorcion erréneamente altos que dan como
resultado errores positivos. Cuando se produzcan tales fendmenos, utilice la correccion de fondo
para obtener valores precisos.
4.19.3. No emplee cristaleria expuesta a altos niveles de mercurio, como la empleada en analisis de
DQO o Nitrégeno Total Kjendalh.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO
4.19.4.La muestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio lavado consolucion 1a 1 de
HNO3.
4.19.5. Recolectar una muestra de 1000ml
4.19.6. Acidificar a pH<2 con HNO3 y refrigerar la muestra a 2-5°C.

4.19.7. Tiempo méximo de preservacion de 28 dias.

4.20. NIQUEL



Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El niquel es un metal plateado-blanco, duro pero flexible que ocurre
naturalmente y es encontrado en casi todo tipo de tierras. En el ambiente, se encuentra comunmente
combinado con oxigeno y azufre. En su pura forma, el metal puede tomar un lustre brillante y es
resistente a deslustrarse.

4.21. PLOMO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El plomo que se encuentra en el agua del grifo por lo general se produce
por el deterioro de accesorios viejos o de la soldadura (unidn soldada) que conecta a los tubos. Cuando
el agua se aposa en tuberias con plomo por varias horas.

4.22. SELENIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El selenio es un metaloide que se encuentracominmente en la naturaleza
junto a compuestos de azufre. Aunque el selenio es esencial en los animales a nivel de trazas, es toxico
a mayores concentraciones. Aunque se sabe que el selenio tiene efectos toxicos en animales, no se ha
demostrado su toxicidad en humanos. La OMS maneja una concentracion de precaucion de 0,010 mg
/ L. determinacion de metales por absorcion atémica en aguas naturales, potables, residuales y
residuales tratadas — Método de prueba.

4.23. TRIHALOMETANOS TOTALES
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Los trihalometanos (THM) son unos subproductos de ladesinfeccion que
se forman cuando se emplea el cloro como desinfectante. Los THM que se encuentran en el agua de
consumo humano son el cloroformo, el bromodiclorometano(BDCM), el dibromoclorometano DBCM) y el
bromoformo.

4.24 HIDROCARBUROS AROMATICOS POLICICLICOS HAP
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Son compuestos formados por carbono e hidrégeno que se obtienen a partir del
petréleo o del gas natural. Los hidrocarburos alifaticos soncompuestos frecuentemente utilizados como
disolventes de Aceites, Grasas, Caucho yResinas. Los principales compuestos aromaticos que se obtienen del
petréleo son elbenceno, tolueno y xilenos, y en menor medida, naftaleno y antraceno. Nomenclaturaquimica. Son
hidrocarburos derivados del benceno. El benceno se caracteriza por una inusual estabilidad, que le viene dada por
la particular disposicion de los dobles en lacesconjugados por ello, al benceno y compuestos similares o derivados
se les conoce con un nombre especial: aromaticos.

4.25.CARBONO ORGANICO TOTAL (COT)
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

El carbono organico se mide usando un analizador de TOC. Este equipo convierte el carbono organico de una
muestra en didxido de carbono (CO2) por combustion catalitica. EI CO2 formado es medido directamente por
un detector infrarrojo no dispersivo. Este reporta de manera proporcional la concentracion CO2 a la



concentracion de carbono presente en la muestra Los analizadores de TOC son capaces de medir todas las
formas de carbono en una muestra.

Pero esto depende de las propiedades del carbono presentes en la matriz. Para esto se utilizan una serie de
pretratamientos que se realizan sobre las muestras segun sea el caso. Las formas de carbono que se pueden
medir con el equipo son:

* Carbono Total (TC) * Carbono organico. (OC)

* Carbono Inorgénico (IC) « Carbono purgable (POC)
« Carbono organico no purgable (NPOC) EI COT es igual a NPOC - POC. EI POC o Carbono purgable
tiende a cero y es eliminado con la acidificacién de la muestra y su posterior burbujeo.

De esta manera concluimos que TOC = NPOC. 8.2. Toma y preservacion de muestras El muestreo y
almacenamiento de muestras en botellas de vidrio &mbar. Para conservar la muestra para este analisis,
refrigerar a 6 ° C y acidificar a un pH €2 con HCL, llene las botellas de muestra hasta el rebose con un minimo de
turbulencia y los tapa sin dejar espacio de cabeza. La muestra debe analizarse dentro de 28 dias después de la
recoleccion.

Calculos y resultados La concentracion de TOC como NPOC es determinada por un equipo que reporta el
resultado directamente. Si se tiene que hacer dilucién se debe teneren cuenta para el reporte final. Escribir el
resultado con dos cifras significativas, redondeando de acuerdo con los criterios establecidos en el
procedimiento de lineamientos de control de calidad analitica.

4.26. NITRITOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

Los nitritos se forman en la biodegradacion de nitratos, nitrégeno amoniacal y otros compuestos organicos
nitrogenados y se utiliza como indicador de contaminacidn fecal en aguas naturales. No se consideran téxicos en
pequefias concentraciones, pero en grandescantidades su consumo tiene efecto diurético. EI método
colorimétrico(espectrofotometria) de determinacion de nitratos es aplicable a aguas residuales, efluentes y
aguas contaminadas en un rango de concentraciones entre 0.006 y 0.20 mg N-NO2/L.

- El nitri 2
RESUMEN: El nitrito (NO ") se determina a través de la formacion de un colorante azorojizo producido a un pH

de 2,0 a 2,5 por acoplamiento de sulfanilamida diazotada con dihidrocloruro de N(1-naftil)-etilendiamina
(diclorhidrato de NED). El aplicable del método para las mediciones espectrofotométricas es de 10 a 1.000 ug de

NO -N /L2 (0,010 a 1mg/L).Las mediciones fotométricas se pueden realizar en el rango de 5 a 50ug N/L
(0.005a 0,050mg/L), si se utiliza un trayecto de luz de 5 cm y un filtro de color verde. El sistema de color obedece
la ley de Beer hasta 180 ug N / L (0,180 mg/L) con un trayecto de luz de1 cm a 543 nm. Concentraciones mas

altas de NO - se pued2e determinar diluyendo una muestra.

El nitrégeno de nitritos raras veces aparece en concentraciones mayores de 1 mg/L, aun en fuentes de plantas de
tratamiento de aguas residuales. En aguas superficiales y subterraneas su concentracién por lo general es menor
de 0.1 mg/L. Su presencia indica, por lo regular, procesos activos bioldgicos en el agua, ya que esfacil y
rapidamente convertido en nitrato.

INTERFERENCIAS: La incompatibilidad quimica hace improbable que el NO27, el cloro libre y el tricloruro de
nitrdgeno (NCI3) coexistiran. NCI3 imparte un color rojo falso cuando se afade reactivo de color. Los iones

siguientes interfieren debido a la precipitacion en condiciones de prueba y deben estar ausentes: Sb*3, Aut3,
6 3



Bi*3, Fe*3 Pb*2, Hg*2, Ag*, cloroplatinato (PtCl -2) y meta vanadato (VO -2). El ion cliprico puede causar
bajos resultados catalizando la descomposicion de la sal de diazonio. Los iones de color que alteran el sistema
de color también deben estar ausentes. Eliminar los solidos en suspension por filtracion.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:
o No utilice preservacion acida para las muestras que se analizaran p2ara NO -

o Colecte la muestra en envase de vidrio &mbar o pléstico y no le adicione ningun
preservante.
o Tamafio minimo de muestra para determinar NO2™ es de 100 mL. Se puede tomar
de la muestra recibida para Fosforo Soluble siempre y cuando el volumen sea suficiente
para los dos analitos.
o La determinacién debe hacerse lo mas pronto posible una vez recogida la muestra
para prevenir la posible conversion bac2teriana d3e NO ~a3NO ~o NH . Para conservacion
a corto plazo durante 1 a 2 dias, guardar congelara-20 °C o almacenara 4 ° C.

o  Filtrar inicamente en el momento de realizar el andlisis

4.27. NITRATOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La técnica de monitoreo espectrofotométrico ultravioleta(UV) se emplea para medir

la absorbancia del 3nitrato (NO -) a 220 nm y esadecuada para la determinacion rapida de NO3™ y el monitoreo

de aguas con bajo contenido de materia organica, como aguas naturales sin contaminar y fuentes de agua
potable.

RESUMEN: La materia organica disuelta también puede absorber a 220 nmy el NO3™ noabsorbe a 275 nm,

por lo tanto, se usa una segunda medicion a 275 nm para corregir el valor de NO3 . La aplicacion de esta
correccion empirica esta relacionada con la naturaleza y concentracion de materia organica y puede variarde una
muestra a otra.

La filtracion de muestra tiene la intencién de remover la posible interferencia de particulas suspendidas. La
acidificacion con HCI 1N esta designada para prevenir lainterferencia de concentraciones de hidroxido o
carbonato hasta de 1000 mg CaCO3/L. El cloruro no tieneefecto en la determinacion.

INTERFERENCIAS
4. La materia organica disuelta, los agentes tensoactivos2, el NO -, y el Cr®* interfieren.
5. Varios iones inorganicos que normalmente no se encuentran en aguas naturales,

tales como clorito y clorato, pueden interferir. Se pueden preparar curvas de correccion
individuales para compensar la interferencia de las sustancias inorganicas, por medio de
analisis independientes de sus concentraciones.

6. El método espectrofotométrico requiere una muestra dpticamente limpia, por lo cual
las muestras turbias se deben filtrar a través de un filtro de membrana de 0,45 um de diametro
de poro.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

® Se debe realizar la recoleccién de la muestra en envase plastico de 500 ml,
previamente lavado con &cido sulfdrico (H2S04).



® Si es necesario el almacenamiento, guardar hasta por 24 h a 4°C; para
almacenamientos mas prolongados, preservar con 2 ml de H2SO4 concentrado

porlitro y almacenar a 4°C.
NOTA: Al preservar la muestra con &cido, no es posible determin3ar NO -y NO “como especies individuales.

4.28. FLUORUROS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Los fluoruros son compuestos quimicos que contienenflior, un elemento
haldgeno que se encuentra naturaimente en los suelos y aguas
RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

4.28.1. La muestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio.
4.28.2. Refrigerar la muestra a <6 °C.

4.29. CALCIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El calcio es un elemento quimico, de simbolo Ca y de niimeroatémico 40 Segun el
Reglamento de Calidad de Agua Potable N° 32327 de laPresidencia de la Republica y el Ministerio de Salud, la
concentracion de calcio se encuentra en el segundo nivel de control de calidad y se le establece un

valor recomendado de 100 ppm.

4.30. ALCANIDAD TOTAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La alcalinidad total es otro parametro importante de controlar, ya que ayuda a
verificar si el agua presenta la concentracion adecuada de carbonatos, bicarbonatos e hidréxidos que hacen
que no disminuya el pH en presencia de acidos. la alcalinidad total se define como la cantidad de acido
necesario para llevar una muestra a un pH de 4,5 (el segundo punto de equivalencia de valoracién del ion carbonato).
Grosso modo, la alcalinidad total equivale al contenido total del agua de iones hidroxilo, carbonato y bicarbonato.

4.31. CLORUROS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: es recomendable para agua con concentraciones entre1,5 y 100 mg/l de cloruros.
Este método es aplicable para la determinacidn de cloruros en aguas potables o superficiales, siempre que no
tengan excesivo color oturbidez. Se basa en el método de Mohr. Sobre una muestra ligeramente alcalina, con pH
entre 7y 10, se afiade disolucion de AgNO3 valorante, y disolucién indicadora K2CrO4.

RESUMEN: El método de Mohr o argentométrico (volumétrico): la presencia de cloruros se valora empleando una
solucién de nitrato de plata 0.0141 N(titulante); enla titulacion elién cloruro se precipita como cloruro de

Ag” + CI ——— AgCL. (Kps = 3*10°19),

plata El indicador que puede demostrar un exceso de Ag+2 es el cromato de potasio. Cuando la concentracion
del cloruro se reduce, la concentracion del i6n plata aumenta a un nivel en el cual se excede el producto de
solubilidad del cromato deplata que se manifiesta como un precipitado marrdn rojizo.

2Ag* + CrOs2 — » AgoCrOs (Kps =5*1012),



Esto se toma como evidencia de que todo el cloruro se ha precipitado.INTERFERENCIAS: No interfieren las
sustancias en las cantidades encontradas normalmente en el agua potable. No obstante:

El bromuro, yoduro y cianuro se registran como las concentracionesequivalentes decloruro.

Los iones sulfuro, tiosulfato, y sulfito interfieren, pero se pueden eliminarcon un tratamiento de peroxido de
hidrogeno.

El ortofosfato en concentracion mayor de 25 mgJL, interfiere por precipitar comofosfato de plata.

El hierro por encima de 10 mg/L interfiere por enmascarar el punto final. Interfieren también, el color y la turbidez.
El color puede eliminarse, tratando la muestra con un alumbre de Aluminio.EQUIPOS Y MATERIALES:

1 probeta de 100mLBeakers

Capsula Pipetas Pipeteadores

Agitador de vidrio Potenciémetro

100 mL de muestra REACTIVOS

mL de Al (OH)3

1 mL de H202 al 30%

Acido sulfarico o NaOH para ajuste de pH entre 7 y 10.1mLde cromato de potasio

K2CrO4.
o AgNO3 0,0141 N

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: La toma de muestra se debe realizar
en un recipiente limpio de vidrio o plastico quimicamente resistente.Paralas muestras de agua potable, en
condiciones normales, no es necesario realizar ningun tratamiento previo.

PROCEDIMIENTO

Medir Vol M: 100 ml de muestra.

Sila muestra presenta color excesivo adicionar 3 ml de suspension1 de Al(OH)3 /filtre, lave y combine el
filtrado con el agua de lavado.

Si se presentan sulfitos, sulfuro o tiosulfato adicionar 1 ml de H202 al 30%.
Medir el pH a la muestra, si se encuentra entre [7 y 10] continuar con el procedimiento, delo contrario ajuste el pH
con &cido sulfurico o NaOH, segun se requiera. Esto se realiza con el fin de evitar que se precipite el i6n Ag+

como AgOHa niveles altos de pH y el CrO4-2 se convierta en Cr207-2 a niveles bajos de pH.

Agregar 1 ml de cromato de potasio K2CrO4, la muestra tomara un color amarillo claro. Agitar hasta
homogeneizar.

Efectuar la valoracion, agregando gota a gota AgNO3 0.0141N hasta cambio de color aamarillo rojizo.

Repetir el procedimiento anterior para el blanco de reactivos (agua destilada).Puede emplearse alrededor de
0.2 - 0.3 ml de titulante.



Calculos:
Cl-(mg/l)= (Va=Vb)<N AgNO3+35450

Vol M(ml)

Donde:

Va= volumen de titulante requerido para valorar la muestra problema(ml) Vb= volumen de titulante requerido
para valorar el blanco de reactivos (ml) CONTROL DE CALIDAD

Si la muestra presenta color excesivo adicionar 3 ml de suspension1 de Al(OH)3 filtre, lave y combine el filtrado
con el agua de lavado.

Realizar el procedimiento para el blanco de reactivos (agua destilada).

4.32. ALUMINIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La concentracién de aluminio en el agua puede variar considerablemente: las
concentraciones en aguas con valores de pH casineutros suelen oscilar entre 0,001 y 0,05 mg/L, pero aumentan
a 0,5-1 mg/L en aguas mas acidas o en aguas ricas en materia organica. El aluminio es el metalmas abundante
en la corteza terrestre y el tercer elemento mas comun. Forma partede muchos suelos y minerales. Es bastante
reactivo y no se encuentra libre en la naturaleza, aunque una vez purificado y refinado forma una capa de 6xido
protectora que lo protege del deterioro. En el agua potable o residual, el aluminio se agrega en forma de alumbre
o sulfato de aluminio, Al2>(SO4)3 - x H20, una sal soluble que para precipita impurezas junto con el hidroxido de
aluminio que se forma. Debe controlarse el pH y la adicién de alumbre en este proceso para que el aluminio
precipite bien y no se vaya disuelto con el efluenteproducido.

4.33. TENSOACTIVOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Los tensoactivos o surfactantes se encuentran presentes en diferentes
dosificaciones incorporados en detergentes, champus, lubricantes, dulces, cremas, pinturas. Los tensoactivos
anionicos se encuentran entre las muchas sustancias naturales y sintéticas activas al azul de metileno. El
método es relativamente simple y preciso, comprende tres extracciones sucesivas desde un medio acuoso
acido con exceso de azul de metileno a una fase organica de cloroformo, seguida de la lectura del color azul
de dicha fase organica medianteespectrofotometria a 652 nm.

El método es aplicable para la determinacién de tensoactivos anionicos en aguas superficiales y en aguas
residuales, pero debe tenerse en cuenta la posible presencia de otro tipo de sustancias activas al azul de
metileno.

Mediante este método es posible la determinacion de concentraciones de SAAM a partir de 0.50 mg/L en las
condiciones de trabajo del laboratorio.

RESUMEN:
INTERFERENCIAS: Las interferencias positivas resultan por la presencia de otras especies activas al azul de

metileno. Los sulfonatos organicos, sulfatos,carboxilatos, fenoles, los tiocianatos inorganicos, cianatos, nitratos y
cloruros pueden en mayor o menor grado transferir el azul de metileno a la fase cloroférmica.



Las interferencias negativas son causadas por la presencia de tensoactivos catiénicos y otros cationes como
las aminas puesto que estas compiten con el azul de metileno en la formacién de pares iénicos. El material
particulado puede dar interferencia negativa por la absorcion de sustancias activas al azul de metileno.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

o Tome muestras representativas en recipientes de 1000 ml de vidrio

e La muestra no debe contener espuma, en caso contrario se debe mezclar muybien la muestra
agitando suavemente después del muestreo.

e Preservar la muestra enfriando entre 2-5°C.

o Tiempo maximo de preservacion 48 horas.

4.34. DBO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La demanda bioquimica de oxigeno (DBO) tiene un periodo de prueba de
9, 7.0 10 dias, dicho analisis mide la cantidad de oxigeno consumido por las bacterias al oxidar la materia
organica en una muestra de agua. De esta manera la presente prueba se utiliza para medir las cargas
de los residuos en las plantas de tratamiento de aguas y determinar la eficiencia del mismo.
RESUMEN DEL METODO

4,341, Prepare el blanco siguiendo el procedimiento correspondiente.
4.34.2. Realice la preparacion de cada una de las muestras a analizar.
4.34.3. Colocar las muestras en el equipo, definir la duracion de la prueba e iniciar laprueba

siguiendo los pasos adecuados para cada uno de los canales (muestras).

INTERFERENCIAS
4,34 4, Se debe mantener la temperatura de incubacion de la muestra.
4.34.5. Materiales téxicos en las muestras analizadas pueden causar valores bajos de 1aDBO.
4.34.6. Cualquier rastro de cloro debe ser eliminado de la muestra antes de ser

analizada, manteniéndola a temperatura de laboratorio entre 1 0 2 horas antes de la prueba para
disipar las concentraciones bajas de cloro.
4,347, Bajos resultados de DBO pueden darse cuando el pH de la muestra no se encuentra
entre 6 y 8 unidades (utilice acido sulfirico 1N para neutralizar muestras causticas o hidroxido de
sodio 1N para neutralizar muestras &cidas).

MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA

4.34.7.1. La muestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrio.
4.34.7.2. Refrigerar la muestra a <6 °C.
4.34.7.3. Procurar que la muestra sea almacenada maximo por 48 horas.

4.35. DQO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La Demanda Quimica de Oxigeno o DQO es un parametro que mide la



cantidad de sustancias susceptibles de oxidacién por medios quimicos disueltos o0 en suspension en
una muestra liquida, es decir indica el grado de contaminacion en mgO2/L. Es un método ampliamente
usado comouna medida de los contaminantes en aguas residuales y naturales, en el cual la cantidad
de oxigeno consumido por la oxidacion de un oxidante especifico (K2Cr207)es expresado en término de
oxigeno equivalente o requerido para su transformaciény oxidacion a gas carbénico yagua.

Este parametro mide la cantidad de materia orgénica y materia susceptible de oxidacién quimica
(materia biodegradable y no biodegradable).

RESUMEN DEL METODO

4,351, Estandarizar la solucion FAS diariamente con la solucion de dicromato de potasio.

4.35.2. Realizar el tratamiento o digestion de la muestra siguiendo el
procedimientorespectivo. INTERFERENCIAS

4.35.3. La mas comun es el ion cloruro, el cual reacciona con el ion plata y

precipitacloruro de plata y asi inhibe la accion catalitica de la plata.

4,354, Bromo, yodo y ofros iones que inactiven el ién plata pueden interferir de formasimilar.

4.35.5. A pesar de un procedimiento riguroso para el analisis de la DQO el cloruro,yodo y

bromo pueden reaccionar con el dicromato de potasio formas elementales de halogenuros y el ion
cromo. Interferencias de halogenurospueden ser removidos por precipitacion con el ion plata y filtrar
antes de realizar la digestion.
4.35.6. El amoniaco y sus derivados en el agua o generado por contenido de nitrégeno organico
no son oxidados, el cloro elemental reacciona con estos componentes,por lo que las interferencias
por cloruros son dificiles.
4,35.7. Los nitratos (NO2-) ejercen DQO de 1.1 mg 02/mg NO2—N ya que las
concentraciones de este compuesto en aguas rara vez exceden 1 a 2 mg NO2—N/L, de esta manera
las interferencias por nitratos son consideradasinsignificantes y generalmente ignoradas.
4.35.8. La plata, cromo hexavalente y sales de mercurio usadas en la determinacién dela DQO
crean desechos peligrosos, el mayor problema es por el uso de mercurio.
MANIPULACION Y PRESERVACION DE LA MUESTRA
Las muestras deben ser recolectadas en envases de plastico, vidrio o fluoropolimeros. Se debe tener
un volumen de muestra minimo de 100 mL la cual debe ser analizada lo mas pronto posible.

En caso de demora en el andlisis de la muestra se debera adicionar a la misma H2S04 a pH menor a 2
y refrigerar a menos de 6°C. Es recomendable que la muestra se almacene maximo 7 dias.

4.36. Oxigeno Disuelto OD
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

En el Laboratorio del IDEAM se aplica este método para analizar muestras de agua superficial, residual
doméstica e industrial, en un rango de medida de 0.0 a 19.99 mg/L aplicando el método recomendado en
el Standard Methods 19ed. 1995. 1.4 La muestra obtenida se trata con sulfato manganoso (MnSO4),
hidroxido de sodio (NaOH) y yoduro de potasio (Kl), estos dos ultimos reactivos combinados en una
solucion unica, y finalmente se acidifica con acido sulfurico (H2S04).

Inicialmente se obtiene un precipitado de hidréxido manganoso, Mn(OH)2, el cual se combina con el OD
presente en la muestra para formar un precipitado carmelito de hidréxido manganico, MnO(OH)2; con la
acidificacion, el hidroxido manganico forma el sulfato manganico que actlia como agente oxidante para
liberar yodo del yoduro de potasio. El yodo libre es el equivalente estequiométrico del OD en la muestray se
valora con una solucion estandar de tiosulfato de sodio 0.025N. Para minimizar el efecto de los



materiales interferentes existen algunas modificaciones del método yodométrico.

La modificacién de la azida elimina la interferencia causada por los nitritos (esta es la mascomun en
efluentes tratados bioldgicamente y en muestras incubadas para la prueba dela DBO); se emplea en el
analisis del OD en la mayoria de aguas residuales, efluentes y aguas superficiales, especialmente si las
muestras tienen concentraciones mayores de 50ug NO2 — - N/L y no mas de 1 mg de hierro ferroso/L. Los
compuestos oxidantes y reductores interfieren en la determinacion.

RESULTADOS DE LA VALIDACION DEL METODO

La validacidn se encuentra en proceso, se ha realizado la etapa de prevalidacion. Limite de Deteccion del
Método: no aplica. La lectura en este método es de 0.0 mg O2/L Rangode lectura: 0.0 a 19.9 mg O2/L

TOMA Y PRESERVACION DE MUESTRAS

o Realice el muestreo de acuerdo a lo establecido en el Procedimiento de Muestras TP0079
Toma y preservacion de muestras. Las muestras deben ser analizadas inmediatamente se toman.

o Siel muestreo es integral, tan pronto se ha integrado la muestra sumerja la botella winkler de
300 mL de capacidad y llene la botella hasta rebosar aproximadamente

10 segundos sin permitir la entrada de aire atmosférico, no agite, tapeinmediatamente para
evitar la formacion de burbujas, analice inmediatamente.

o Siel muestreo es puntual o sencillo, emplee un muestreador tipo Kemmerer. Deje salir la
muestra del fondo del muestreador a través de un tubo que llega hasta el fondo de la botella para
winkler de 300 mL de capacidad. Llene la botella y déjela rebosar aproximadamente 10
segundos; prevenir la turbulencia y la entrada de aire atmosférico durante el llenado, no
agite, tape inmediatamente para evitar laformacién de burbujas, analice inmediatamente.

4.37. DUREZATOTAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Segun la clasificacién de la Organizacién Mundial de laSalud (OMS), se
define como agua blanda la que presenta concentraciones inferiores a 60 mg/L de carbonato de calcio
(CaCQ3), medianamente dura entre 61 y 120 mg/L, dura entre 121 y 180 mg/L y muy dura aquella con
valores superiores a 180 mg/L. La dureza, por lo general, se expresa como el nimero equivalente de
miligramos de carbonato de calcio (CaCO3) por litro. Es decir, si la concentracion total de Ca2+ y Mg2+
es 1 mM, se dice que la dureza es 100 mg L-1 de CaCO3 (=1 mM de CaCO3).

4.38. HIERROTOTAL
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Hierro es un elemento quimico metalico de color blanco, y es el cuarto
elemento mas abundante en la corteza terrestre Hierro

disuelto que alcanza aguas superficiales reacciona con oxigeno para formar herrumbre y precip-itaen el
fondo del flujo de agua.

La cosa que mas notaras en el agua con alto contenido de hierro es que el agua puede tener un sabor
metalico. El agua podria decolorarse y parecer de color marrdn, y puede incluso contener sedimentos.



El hierro dejard manchas de color rojo o naranja en el lavabo, WC y bafiera o ducha.

4.39. MAGNESIO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: EI magnesio es un elemento abundante en la naturaleza:existe en vetas de
carbonato y esta presente en aguas naturales por su alta solubilidad en agua. Es uno de los iones mas
abundantes del agua de mar. El magnesio es un elemento abundante en la naturaleza: existe en vetas
de carbonatoy esta presente en aguas naturales por su alta solubilidad en agua. Es uno de los iones
mas abundantes del agua demar. El magnesio es un metal ligero, por lo que conél se forma aleaciones
estructurales de peso liviano. Es vital para los seres vivos ya que los iones intervienen en la
manipulacion de proteinas, acidos nucleicos y azucares. La clorofila tiene un atomo de magnesio, por
lo que este elemento tiene importancia extra en las plantas y cominmente se agrega a fertilizantes.

El rango normal del nivel de magnesio en la sangre es de 1.7 a 2.2 mg/dL (de 0.85 a 1.10mmol/L). Los
rangos de los valores normales pueden variar ligeramente entre diferentes laboratorios.

4.40. MANGANESO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El manganeso se encuentra en la Tabla Periédica en el Grupo VII, Periodo
4, tiene la configuracion electronica:1s22s2p63s2p6d54s2. Se encuentran compuestos con estados de
oxidacion desde +1 hasta+7, siendo los estados mas comunes:

+2,+4 y +7. El manganeso es un metal mas suave que el hierro. Se afiade una fraccion al acero para
impartirle dureza y usarlo en piezas de alta resistencia como rieles de tren, placas de blindaje o piezas de
molienda.

El manganeso es un elemento traza esencial para el funcionamiento de varias enzimas; sin embargo,
es toxico para el sistema nervioso a dosis altas, especialmentepor inhalacién. Esto es importante en
algunos ambientes como la soldadura, que pueden liberar vapores de manganeso.

En el agua, el manganeso esta presente como dioxido de manganeso. A concentraciones altas forma
depositos negros que manchan el bafio y la ropa. El limite de la norma mexicana para el agua potable es
de 0,15 mg/ L para prevenir estas consecuencias (el manganeso sélo es toxico a concentraciones varias
veces mayores).

4.41. MOLIBDENO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El molibdeno es un mineral esencial en para la vida. No solo se utiliza para
proveer la mejor calidad de agua potable en todo el mundo, sino que también es parte del cuerpo
humano y de gran cantidad de alimentos. Es un metal plateado; tiene el sexto punto de fusion mas alto
entre los elementos. EI molibdeno no se encuentra como metal libre en la naturaleza, sino en varios
estados de oxidacion en los minerales. Industrialmente, los compuestos de molibdeno se emplean en
aplicaciones de alta presion y temperatura, como pigmentos y catalizadores.

La mayoria de los compuestos de molibdeno tienen baja solubilidad en agua, pero el ion de molibdato MoO4-
2 es soluble y se forma cuando los minerales que contienen molibdeno estan en contacto con el oxigeno
y el agua. Algunas teorias recientes sugieren que la liberaciéon de oxigeno era importante en la


https://es.wikipedia.org/wiki/Punto_de_fusi%C3%B3n
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eliminacién de molibdeno de un mineral en una forma soluble en los océanos primitivos, donde se utiliza
como catalizador de los organismos unicelulares. Esta secuencia puede haber sido importante en la
historia de la vida, porque las enzimas que contienen molibdeno se convirtieron en los catalizadores
mas importantes utilizados por algunas bacterias para descomponer en atomos las moléculas de
nitrégeno. Esto, a su vez permitid al nitrégeno impulsar bioldgicamente la fertilizacion de los océanos,
y por lo tanto el desarrollo de organismos méas complejos.

Al menos 50 enzimas que contienen molibdeno son conocidas en bacterias y animales, aunque solo
las enzimas de bacterias y cyanobacterias estan involucradas en la fijacion de nitrégeno. Debido a las
diversas funciones del resto de las enzimas, el molibdeno es un elemento necesario para la vida en
organismos superiores,aunque no en todas las bacterias.

442. SULFATOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: Sulfato (SO 4) se puede encontrar en casi todas las aguas naturales. Sulfato
es uno de los principales componentes disueltos de lluvia.La alta concentracién de sulfatos en el
agua de bebida puede tener un efecto laxante cuando se combina con el calcio y el magnesio, los dos
componentes mas comunes de la dureza. Los sulfatos pueden tener su origen en que las aguas
atraviesen terrenos ricos en yesos 0 a la contaminacién con aguas residuales industriales.

El contenido de sulfatos no suele presentar problema de potabilidad a las aguas de consumo, pero, en
ocasiones, contenidos superiores a 300 mg/l pueden ocasionar trastornos gastrointestinales en los
nifios. Se sabe que los sulfatos de sodio ymagnesio pueden tener accién laxante, por 1o que no es
deseable un exceso de los mismos en las aguas de bebida.

La reglamentacién técnico-sanitaria espafiola establece como valor orientador de calidad 250 mg/l'y
como limite maximo tolerable 400 mg/l, concentracién maxima admisible.

Los sulfatos pueden tener su origen en que las aguas atraviesen terrenos ricos en yesos o a la
contaminacion con aguas residuales industriales. El contenido de sulfatos no suele presentar problema de
potabilidad a las aguas de consumo, pero, enocasiones, contenidos superiores a 300 mg/l pueden
ocasionar trastornos gastrointestinales en los nifios. Se sabe que los sulfatos de sodio y magnesio
pueden tener accion laxante, por lo que no es deseable un exceso de los mismos en las aguasde bebida.
La reglamentacién técnico- sanitaria espafiola establece como valor orientador de calidad 250 mg/l y
como limite maximo tolerable 400 mg/l, concentracion méxima admisible. La determinacion del
contenido de sulfatos puede hacerse por diferentes métodos. Uno de ello es el Test rapido de sulfatos.

El Método gravimétrico, mediante precipitacién con cloruro de bario, es un método muy preciso y
aplicable a concentraciones superiores a 10 mg/l. Los resultados previamente precipitados con cloruro
barico, en medio &cido, son secados a 110°C y calcinados a 600°C.

El ion sulfato SO42- precipita, en un medio de &cido acético, con ién Ba2+de modoque forma cristales de sulfato
de bario BaSO4 de tamafrio uniforme, los que deben mantenerse en suspension homogénea durante un periodo
de tiempo que resulte suficiente para medirla absorbancia que la misma produzca. El contenido de SO4=de
cada muestra se obtiene a partir de la curva de calibrado previamente obtenida.

En esta técnica interfieren fundamentalmente el color y la turbidez. Esta puede eliminarse por filtracién o
centrifugacion. La interferencia del color puede soslayarse utilizando la muestra coloreada como testigo, a la
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que o se le agrega reactivo de la disolucion precipitante de bario, 0 empleando como instrumento de medida
un nefeldémetro de doble posicidn de cubeta, con lo que elimina la influencia del color.

RESUMEN DEL METODO: El Método volumétrico consiste en la determinacion de los iones sulfatos por
volumetria en presencia de sulfato de bario y en medio alcohdlico. Este método es aplicable para la
determinacion de sulfatos en concentracion inferior a100 mg/l. El contenido de sulfatos se determina por
valoracién con sal sodica del EDTA, del cloruro de bario que no se utilizé en la precipitacion de los sulfatos. El
Método nefelométrico, mediante turbidimetro nefelométrico, es menos preciso que el gravimétrico para
concentraciones inferiores a 10 mg/l. Se recomienda, preferentemente, para la determinacién de sulfatos en
aguas con contenidos superiores a 60 mg/l y siempre que se disponga de turbidimetro. Este método no es
recomendable para aguas con color, materias en suspension o con elevado contenido en materias organicas.

4.43. ZINC
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El zinc o cinc es un elemento quimico metalico, presenteen la Tabla periddica en el
grupo 12, parte de los metales de transicion. Su numero atdmico es 30 y su simbolo Zn, proveniente de su
nombre original en aleman: Zink, proveniente de Zinken (“dientes”, “picos”), en alusién al aspecto filoso de la
mineral calamina, en el cual es abundante este, El zinc es un elemento comun, de importancia bioldgica y de

numerosas aplicaciones industriales, sobre todo como parte de aleaciones metalicas.

Es un metal muy reactivo con cuatro estados metaestables, e isétopos radiactivos convida media menor a las 14
horas de duracidn (excepto un par). Se trata de un elementometalico, semejante al magnesio y al cadmio,
sumamente activo quimicamente.

Es siempre divalente en sus compuestos, soluble en acidos liberando atomos de hidrégeno y formando iones
cationes (Zn*?), o en soluciones fuertemente alcalinas para formar tetrahidroxozinc4atos (Zn[OHJ* ).

El cinc se disuelve en agua como ZnOH* (aq) o Zn2* (aq). EI ZnCO3 anidnico tiene una solubilidadde 0.21 g/L.
Como ejemplos de solubilidad de los derivados de cinc se proponen: cloruro de cinc (ZnCI2) 4320 g/L, y 6xido de
cinc (ZnQ) y vitriolo blanco u 6xido de cinc heptahidratado (ZnSO4.

4.44. FOSFATOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El método propuesto para determinar fosfatos se basaen la formacién de un
heteropoliacido con el reactivo vanado-molibdico (de color amarillo y soluble en agua) cuya absorcion de luz
se mide a 420 nm. Para el ortofosfato, la formacion de este complejo tiene lugar segun la reaccion: (PO4)3- + (VO3)
-+ 11(Mo04)2- + 22 H+o——« P(VM011040)3-+ 11 H20 (1) En esta identificacion interfieren
concentraciones apreciables de Fe(lll), silicato y arseniato, entre otras especies. Es decir, estas especies
absorben luz a la longitud de onda utilizada (420 nm, absorcion del P(VMo11040)3-).

Para eliminar dicha interferencia se preparara un blanco (sin fosfato) cuya absorbancia se restara de la del resto
de las muestras. Adicionalmente, es posible que la absorbancia del complejo se vea afectada por efectos de
matriz. La matriz puedepotenciar o atenuar la absorbancia de luz por el complejo, lo cual puede conducir a
resultados erroneos. Para minimizar este efecto, aplicaremos el método de adiciones estandar, que consiste en la
adicion de cantidades crecientes del analito de interés (fosfato en nuestro caso) a una cantidad fija de
muestra. Este procedimiento resulta mas efectivo que un calibrado externo (recta de calibrado con disoluciones
patrén) cuando la matriz interfiere en la deteccion.
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En esta practica estudiaremos la importancia de los efectos de matriz, determinando la concentracion de fosfato
mediante ambos métodos y comparando los resultados.

4.45. FOSFORO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

El fésforo es un elemento esencial en el crecimiento de plantas y animales. Actualmente se considera como
uno de los nutrientes que controlan el crecimiento de algas, el fésforo se encuentra en aguas naturales y
residuales casi exclusivamente como fosfatos, los cuales se clasifican en ortofosfatos, fosfatos condensados (piro-
, meta-, y otros polis fosfatos) y fosfatos organicos. El empleo de detergentes, los cuales contienen grandes
cantidades de fosforo, ha aumentado el contenido defosfato en las aguas residuales domésticas y ha contribuido
al problema de incremento del mismo en las fuentes receptoras, se usan poli fosfatos como medio decontrol de
corrosion. Las formas de importancia del fésforo en aguas son las siguientes:

4451, Ortofosfatos (fosforo soluble)
4452, Polifosfatos: pirofosfatos, tripolifosfatos y metafosfatos
4453, Fosfatos organicos

El contenido de fésforo acido hidrolizable de una muestra es definido operacionalmente como la diferencia entre
el fosforo reactivo medido en una muestra no tratada y el fosfato que se encuentra después de una digestion
suave. Generalmente, esta incluye fosfatos condensados tales como pyro-, tripoly-, y especies de muy alto
peso molecular tales como hexametafosfato.

En resumen, algunas aguas naturales contienen compuestos organicos de fosfato que son hidrolizados a
ortofosfato bajo las condiciones del ensayo. Las polifosfatos generalmente no responden al ensayo de fosforo
reactivo, pero pueden ser hidrolizados a ortofosfato por digestién con acido EI método de digestion utilizado es el
del &cido sulftrico - acido nitrico, recomendado en el Standard Methods 20ed., para la mayoria de las
muestras y ademas presenta recuperaciones adecuadas.

En el Laboratorio del IDEAM se analizan con éste método muestras de agua superficial y residual en un rango de
lectura de concentraciones entre 0.05 y 1.0 mg P-PO4/L, pero el rango de concentracién de las muestras esta
entre 0.05 y la maximaconcentracion que pueda ser diluida con precision.

El andlisis de fosforo envuelve dos pasos generales:

(a) conversion de la forma de fosforo total a ortofosfato disuelto, y (b) determinacién colorimétrica del ortofosfato
disuelto. El molibdato de amonio y el tartrato de antimonio y potasio reaccionan en medio acido con el
ortofosfato para formar un heteropoliacido -acido fosfomolibdico- que es reducido por acido ascorbico a un
complejo azul de molibdeno intensamente coloreado; sélo las formas de ortofosfato forman dicho color azul en
esta prueba.

LIMITACIONES E INTERFERENCIAS

La presencia de turbidez y color en la muestra debe corregirse elaborando un blanco. Si la turbidez es muy alta
y es necesario filtrar la muestra, ésta debe hacerse s6lo después de la digestion. Las muestras con bajas
concentraciones de fosforo no se deben almacenar en botellas plasticas a menos que se congelen, debido a
que los fosfatos se pueden adsorber en las paredes plasticas.



RESULTADOS DE LA ESTANDARIZACION DEL METODO

La validacién indicd que el método es exacto y preciso bajo los lineamientos de calidad del laboratorio. Con un
limite de deteccion del método en 0.050 mg/L y un rango de trabajo hasta 1.0 mg/L. Ademas, el método permite
una recuperacion mayor del 95 % del analito en la matriz agua residual. El cuadro de parametros de la
estandarizacion resume los resultados

TOMA Y PRESERVACION DE LA MUESTRA

Cuadro 1. Resumen de la estandanzacion.

PARAMETRO VALOR | UNIDADES OBSERVACION
LIMITE DE DETECCION 0.05 mg Ptotalll |Corresponde al limite de cuantificacion
PRECISION EN TERMINOS DE 68 - un nivel de 0.05 mg Ptotal/lL
ICOEFICIENTE VARIACION 1.5 — un nivel de 1.0 mg Ptotal/L
EXACTITUD EXPRESADO COMO % DE [— 2= e e ey L
ERROR RELATIVO - -
29 % Muestra Certficada

RANGO DE TRABAJO (Lectura Directa) | 0.05-1.0 | mg Ptotal/L [Sin dilucidn de &3 muestra
INTERVALO DE APLICACION DEL

METODO 0.05-100 | mg Protalll |Para una dbucion de hasta den veces.
RECUPERACION EXPRESADO COMO 99.7 % Muestra adicionada baja-M2Ab
% 97.7 % Muestra adiclonada alta -M2Aa

Colecte las muestras en envases de plastico ¢ vidrio y presérvelas con &cido sulfirico concentrado hasta
un pH < 2. Las muestras asi preservadas tienen un tiempo maximo de espera para el analisis de 28 dias.

4.46. BORO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

uno de los micronutrlentes esenciales de las plantas. es de gran importancia en la agricultura por sus
propiedades regulatorias del crecimiento. especialmente de las hojas'. Cuando el B se asocia con
formulaciones organicas se obtiene un pro- dueto de alta disponibilidad de B para las plantas.

El fertilizante analizado es un liquido, cuya formulacién contiene melaza, con mayor concentracién de
sacarosa, que permite coordinar al boro' evitando que precipite den- Irade un rango de pH.

4.47. GIARDIAY CRYPTOSPORIDIUM
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

El procedimiento para toma de muestras y analisis de laboratorio debe cumplir con lo establecido en la

duia para la vigilancia por laboratorio de Giardia y Cryptosporidium en muestras de agua.
establecida por el Instituto Nacional de Salud.

Cryptosporidium: Es un parasito protozoario de la subclase Coccidiaque se localizaa nivel intracelular
en el intestino delgado de humanos y animales. La especie patdgena exclusivamente de humanos es
Cryptosporidium hominis(anteriormente C.parvumgenotipo 1), la especie reportada tanto en humanos como
en varios animaleses C. parvum(genotipo 2) (Xiao, Fayer, Ryan, & Upton, 2004); sin embargo, hay otras
especies propias de animales (mamiferos, reptiles, aves y peces) que pueden afectar a humanos (Xiao et al.,
2004).

Giardia:



Es un parasito protozoario patdgeno de humanos y animales causante de enfermedadgastrointestinal, se
localiza en el intestino delgado, la via de trasmision es fecal-oral por consumo de agua y alimentos
contaminados con quistes. Se han descrito varios genotipos (Botero & Restrepo, 2012), de los cuales, los que
se asocian a infeccion en humanos principalmente son el A1, A2 y el B; en el caso de los animales se han
asociado los genotipos C, D y E (Kohli et al., 2008; Ravid, Duque, Arévalo, Nicholls, & Wasserman,
2007).

TOMA DE MUESTRAS: Para la toma y recoleccion de las muestras se debe garantizarla limpieza del area,
no tener desechos o residuos a su alrededor. Para el analisis se requiere un volumen minimo de 10 L, por
lo tanto, se debe garantizar un transporte seguro en un recipiente con tapa rosca y con contratapa para
evitar fugas y derrames. Previendo que durante el transporte se pierda contenido, se sugiere recolectar
dos litros de mas (es decir enviar un total de 12L)

4.48. VIRUS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

El numero de virus, de manera similar a las bacterias, decrece aproximadamente unorden de magnitud
entre aguas costeras ricas en nutrientes y el mar abierto pobre en nutrientes. También se reporta una
disminucion de entre cinco y diez veces en la zona eufética a profundidades de 500 m y aun mas para
profundidades abismales. Como ocurre con las bacterias, los mares frios son mas ricos en poblaciones
virales en comparacion con las aguas templadas y calidas. Ademas, el agua intersticial asociada con los
sedimentos es mas rica en virus que el agua subyacente (Furhman, 1999).

Sobre la abundancia de virus humanos en sistemas acuaticos, debido a su importancia epidemioldgica,
existen trabajos que se han centrado en el desarrollo de métodos de deteccidn y cuantificacién. A pesar
de que el agua para uso y consumo humano se desinfecta en muchos paises, los virus humanos, en
especial los entéricos son mas resistentes a dichos tratamientos que las bacterias coliformes, que son
utilizados como indicadores de calidad de agua a nivel mundial. Vaughn y Novotny (1991) reportan que
poliovirus resiste mas de 100 veces al acido hipocloroso que Escherichia coli. En otros trabajos se ha
mostrado que el agua, tanto dulce como salobre, libre de coliformes, puedecontener virus o protozoarios
(Vantarakis & Papapetropoulou, 1998; Grabow et al., 1999; Payment et al., 2000) y que los virus entéricos
persisten por semanas incluso meses (Nasser & Oman, 1999).

4.49. AMONIACO
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: El procedimiento de destilacién y titulacién se utiliza especialmente para
concentraciones de NH3-N superiores a 5 mg/L. Utilice &cido borico como absorbente después de la
destilacion si se va a titular el destilado. El amoniaco en el destilado puede determinarse colorimétricamente
por el método del fenato o titrimétricamente con H2S04 estandar y un indicador mixto o un medidor de pH.

RESUMEN: La muestra se tampona a pH 9,5 con un tampén de borato para disminuir la hidrdlisis de
cianatos y compuestos nitrogenados organicos. Se destila en una solucién de acido borico cuando se va a
utilizar la titulacion o en H2S04 cuando se utiliza el método del fenato.

El amoniaco en el destilado puede determinarse colorimétricamente por el método del fenato o
titrimétricamente con H2S04 estandar y un indicador mixto o un medidor de pH. La eleccion entre los
métodos colorimétrico y acidimétrico depende de la concentracién de amoniaco.



INTERFERENCIAS: La glicina, la urea, el acido glutamico, los cianatos y la acetamidase hidrolizan muy
lentamente en solucién en reposo, pero, de estos, solo la urea y los cianatos se hidrolizan en la destilacidn
a un pH de 9,5. La hidrélisis asciende a aproximadamente el 7% a este pH para la urea y aproximadamente
al 5% para los cianatos. Los compuestos alcalinos volatiles, como la hidracina y las aminas, influiran en los
resultados titrimétricos. El cloro residual reacciona con el amoniaco; eliminar por pretratamiento de la
muestra. Si es probable que una muestra contenga cloro residual, inmediatamente después de la
recoleccion, tratela con un agente decolorante.

EQUIPOS Y MATERIALES

o Aparato de destilacion: Coloque un matraz de vidrio de borosilicato de 800 a 2000 ml de
capacidad unido a un condensador vertical de modo que la punta de salida pueda sumergirse
debajo de la superficie de la solucién acida receptora. Utilice un aparato de vidrio de borosilicato
0 uno con unidades de condensacion construidas con tubos de estafio o0 aluminio en bloque.
e  Medidor de pH.
REACTIVOS: Para la preparacion de reactivos y diluciones emplear agua sin amoniaco:
1. Solucion indicadora mixta: disolver 200mg de indicador de rojo de metilo en 100ml de
alcohol etilico o isopropilico al 95%. Disolver 100mg de azul de metileno en 50ml de alcohol etilico
o isopropilico al 95%. Combine las soluciones. Prepararlas mensualmente.

2. Solucién indicadora de &cido bérico: disuelva 20g de H3BO3 en agua,agregue 10ml
de solucidn indicadora mezclada y diluya a 1L. Preparar mensualmente.
3. Titulador estandar de 4acido sulfurico 0.02N: estandarice el titulante frente a una

cantidad de Na2CO3 que haya incorporado en la solucién de acido bérico indicadora para reproducir
las condiciones reales de titulacion de la muestra; 1.00ml= 14 x normalidad x 1000ug N.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: Los

resultados mas fiables se obtienen con muestras frescas, si no es posible analizarlas en menos de
24h posterior a la recoleccion, se debe refrigerar sin acidificar a 4°C. Si se requiere una
conservacion de hasta 28 dias, congelar la muestra a -20°C sin acidificar o conserve la muestra
acidificandola a pH 2 y almacenamiento a 4°C.

Si se realiza conservacion acida, neutralice las muestras con NaOH o KOH inmediatamente antes de
realizar la medicién.

PROCEDIMIENTO:

. Preparacién del equipo: Agregar 500 ml de agua y 20ml de tampdn de borato, ajustar
el pH a 9.5 con una solucion de NaOH 6N y agregar a un matraz de destilacion. Agregue
algunas perlas de vidrio o chips hirviendo y use la mezcla para vaporizar el aparato de
destilacion hasta que el destilado no muestre rastros de amoniaco.

. Preparacion de la muestra: use 500ml de muestra declorada o una porcién conocida
diluida a 500 ml con agua. Cuando la concentracién de NH3-N seainferior a 100g/L, utiliceun
volumen de muestra de 1000ml.

Eliminar el cloro residual agregando al momento de la recoleccion de la muestra, un agente
declorante equivalente al cloro residual, si se requiere neutralice el pH a 7 con acido o base



diluidos y un medidor de pH.
Agregue 25ml de solucién tampdn de borato y ajuste el pH a 9.5 con NaOH 6N usando
medidor de pH.

. Destilacion: con el fin de minimizar la contaminacion, dejar el aparato de destilacidn
ensamblado después de vaporizar y hasta justo antes de comenzar la destilacion de la
muestra. Desconecte el matraz de vaporizacion y transfiera inmediatamente al matraz
demuestra al aparato dedestilacion.

Destilar a una velocidad de 6 a 10ml/min con la punta del tubo a suministro debajo de la
superficie de la solucion receptora de acido. Recoger el destilado en un matraz Erlenmeyer de
500ml que contenga 50ml de indicativo de solucién de acido bérico.

Recoger al menos 200 ml de destilado, baje el receptor de destilacion de modo que el extremo
del tubo de suministro esté libre de contacto con el liquido. Diluir a 500ml con agua.

. Valorar el amoniaco en destilado con un valorante estandar de H2S04 0.02N hasta
que elindicador se torne de color lavanda palido.

. Usar un blanco y realizarle todos los pasos del procedimiento.

. Calculo
mg NH3 - N, _ (A - B)280

Donde,
A= volumen de H2S04 titulado por muestra, miB=volumen de H2S04 titulado porblanco CONTROL
DE CALIDAD
. Usar un blanco y realizarle todos los pasos del procedimiento.
. Minimizar la contaminacién, dejando el aparato de destilacion ensamblado después de
vaporizar y hasta justo antes de comenzar ladestilacion de la muestra.

4.50. COMPUESTOS FENOLICOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

Los fenoles son muy solubles en agua y se presentan como resultados de la polucién con residuos industriales;
al aplicar cloro a dichas aguas, para su desinfeccion, se forman clorofenoles y se presentan problemas de
olores y sabores indeseables a muybajas concentraciones.

En concentraciones altas es muy téxico. Causa irritacion renal y hasta la muerte, pero su ingestion es
improbable por su sabor desagradable. Toxico para los peces. Muy usado como bactericida, pero es
biodegradable. El método se aplica en este laboratorio para la matriz agua. Se emplea para el intervalo de 0,01
a 0.4 mg/L. Es un método espectrofotométrico, en el que se determinan los compuestos fendlicos. Los
compuestos fendlicos destilados reaccionan con 4-aminoantipirina a pH 10.0 £ 0,1 en presencia de ferricianuro de
potasio, formando un compuesto coloreado de antipirina (ver figura No 1). Este tinte es extraido de la solucién
acuosa con Cloroformo CHCI3 yla absorbancia es medida a 460 nm.

TOMA Y PRESERVACION DE LA MUESTRA Tome la muestra de tal manera quesea representativa del



vertimiento en estudio. Utilice frascos plasticos de polipropilenode 500 mL de capacidad, como minimo. Los
fenoles en las concentraciones usualmente encontradas en aguas residuales estan sujetos a oxidacién
biolégica y quimica, por lo cual se deben preservar (pH menor a 4,0 con H2S04) y almacenar lasmuestras a
40C o0 menos, salvo que se analicen en el lapso de cuatro horas desde la recoleccién. Efectle el analisis dentro
de los 28 dias siguientes a la toma de la muestra, cuando ésta ha sido preservada.

4.51. BIFENIL POLICLORADOS
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

(PCB) son compuestos organicos clorados, de origen sintético, liquidos aceitosos resinosos o sélidos, de color
amarillo palido, con leve olor a hidrocarburo. Poseen excelentes propiedades aislantes, larga vida atil y no son
inflamables, por lo cual fueron utilizados ampliamente como fluidos dieléctricos al interior de equipos eléctricos o
como constituyente de otros productos. Son compuestos que presentanun riesgo en el ambiente, debido a su
persistencia, desplazamiento a grandes distancias, biomagnificacion y toxicidad.

ALCANCE Y APLICACION: consiste en un grupo de 209 compuestos relacionados conocidos como
congéneres, la union de varios de ellos se utilizd como aceite dieléctrico en transformadores. Los PCB son
solubles en solventes organicos, aceites y grasas. Son sustancias de dificil degradacion y por lo tanto
permanecen largo tiempo en el ambiente, algunos estudios sugieren que la exposicién a estos compuestos
puede generar irritacién en la nariz y pulmones, malestar gastrointestinal, alteraciones de la sangre y el higado,
ademas de depresion y fatiga.

RESUMEN: La cromatografia de gases es una técnica de separacion cuyo principiofundamental es la técnica
de particion diferencial de los analitos entre una fase mévil gaseosa y una estacionaria liquida o sélida. El
método permite determinar la concentracién de PCB en une muestra en partes por millén (ppm)

INTERFERENCIAS:
4.51.1. Eldetector de captura de electrones responde a otros compuestos que contienen
cloro y a otros materiales electrofilicos que contienen elementos como haldgenos diferentes  al
cloro, nitrégeno, oxigeno y azufre, los cualespueden dar picos con tiempos de retencién
comparables a los PCB, por lo que es necesario pretratar la muestra mediante oxidacion
con acidosulfdrico o el uso de florisil.

4.51.2. Contaminacion por ftalatos por el uso de material de plastico, por lo que debeevitarse
Su uso en cualquiera de las etapas.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO:

e Use envases de vidrio ambar con tapa roscada revestida con TFE, es importante destacar
que, si la muestra no es corrosiva, una ldamina de aluminiopuede sustituir al TFE.

e Recolectar un volumen de muestra de 1000ml.

e Sihay presencia de cloro residual, adicionar 80 mg de Tiosulfato de sodio por litro de
muestra.

o Refrigerar a 4°C.

o Tiempo maximo de preservacion 7 dias para la extraccion o 40 dias para el analisis.

4.52. PLATA
Unidad de pago y medida: Unidad -UN



ALCANCE Y APLICACION: Es un elemento metalico que como mineral es altamente deseado para
joyeria, componentes electronicos, entre otras aplicaciones, ademas de emplearse como desinfectante
ene | tratamiento de agua. El efecto conocido en la salud humana es la generacién de argiria por
exposicion a bajas concentraciones de plata. La espectrometria de absorcion atémica de llama es un
método aplicable a la determinacidn de antimonio, bismuto, cadmio, calcio, cesio, cromo, cobalto, cobre,
oro, iridio, hierro, plomo, litio, magnesio, manganeso, niquel, paladio, platino, potasio, rodio, rutenio,
plata, sodio, estroncio, talio, estafio yzinc.

RESUMEN: En la espectrometria de absorcidn atémica de llama, un rayo de luz se dirige a través de la
llama, hacia un monocromador y hacia un detector que mide la cantidad de luz absorbida por el
elemento atomizado en la llama. Para algunos metales, la absorcion atdmica presenta una sensibilidad
superior a la emisién de llamas. Debido a que cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcién
caracteristica, se utiliza una lampara fuente compuesta por ese elemento; esto haceque el método esté
relativamente libre de interferencias espectrales o de radiacién. La cantidad de energia en la longitud
de onda caracteristica absorbida en la llama es proporcional a la concentracion del elemento en la
muestra en un rango de concentracion limitado.

INTERFERENCIAS:

4.52.1. Interferencia quimica: muchos metales se pueden determinar mediante la aspiracion
directa de la muestra a una llama de aire y acetileno, la interferencia quimica es la falta de absorcién
por los dtomos unidos en combinacién molecular en la llama.

4.52.2. Correccion de antecedentes: La absorcion molecular y la dispersion de la luz
causadas por particulas solidas en la llama pueden causar valores de absorcidénerroneamente
altos que dan como resultado errores positivos. Cuando se produzcantales fenémenos, utilice la
correccion de fondo para obtener valoresprecisos.

RECOLECCION DE LAMUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO

452.2.1. La muestra debe ser recolectada en envases de plastico o vidrioborosilicato.
4.52.2.2. Recolectar un volumen de muestra de 1000ml.

4,52.2.3. Acidificar a pH<2 con &cido nitrico.

4.52.2.4. Tiempo maximo de preservacion 1 mes.

4.53. COLIFORMES FECALES
Unidad de pago y medida: Unidad -UN

ALCANCE Y APLICACION: La presencia de Escherichia Coli es un indicador de contaminacién fecal y posible
presencia de patdgenos entéricos. Este organismo habita normalmente en el tracto digestivo de los animales de
sangre caliente, y en agua o suelo se encuentra a causa de una contaminacion fecal. Los coliformes fecales por
su parte pueden provenir de suelo y superficies de agua dulce, por lo tanto, no siempre son intestinales. La
presencia de estos microorganismos indica fallas en el tratamiento, sea de agua potable o residual.

RESUMEN: La filtracién por membrana es el mecanismo mediante el cual se atrapan en la superficie de la
membrana microorganismos cuyo tamario es mayor que el tamario del poro 0.45 um, esto gracias a que una
bomba eléctrica ejerce una presion diferencial sobre la muestra de agua haciendo que se filtre. Los
contaminantes de tamafio menor que el especifico del poro atraviesan la membrana o se quedan retenidos
en su interior, las bacterias quedan en la superficie de la membrana y luego esté es llevada a un medio de



enriquecimiento selectivo.

INTERFERENCIAS
4.53.1. Lavado de material ineficiente.
4.53.2. Fallas en el proceso de esterilizacion de material.
4.53.3. Ambientes contaminados que afecten las muestras.
4534, Procedimientos inadecuados de la siembra.
4.53.5. Fallas en la toma y transporte de la muestra.

RECOLECCION DE LA MUESTRA, PRESERVACION Y MANEJO: El recipiente requerido es
botellas de vidrio, esterilizables con capacidad no menor a 100 mL con preservante (tiosulfato de
sodio y/o EDTA) si lo requiere. El volumen minimo para analisis microbioldgico es de 100 mL.

Para andlisis bacteriolégico se toma la muestra directamente sin realizar purga del recipiente,
teniendo en cuenta no llenar el recipiente completamente, con la precaucién de dejar una camara de
aire dentro de él; el recipiente bacterioldgico y sutapa, no deben tocar ninguna superficie contaminada,
ya que esto podria alterar el resultado. Se llena el recipiente hasta la cantidad deseada, se tapa y se
coloca el material protector de la tapa (papel o tela) ajustado con una cuerda.

Cuando se hagan tomas de rios, corrientes, lagos, pantanos, fuentes o pozos se obtendran
muestras representativas, no es conveniente tomar muestras demasiado cerca de la orilla o
demasiado lejos del punto de extraccién ni a una profundidad superior o inferior a la de dicho punto, en
estos puntos se puede hacer uso de una cuerda o un nylon que se amarre a la botella y se descargue
con la boca hacia abajo.

Después de recolectadas las muestras deben ser llevadas al laboratorio lo més rapido posible. Si no es posible
el andlisis en el lapso de 24 horas después del muestreo, se debe refrigerar a una temperatura entre 2°C. Se
reduce al minimo la posibilidad de cambio durante el almacenamiento y transporte de las muestras. Se evita la
exposicion a la luz solar directa. Es conveniente asegurar que los recipientes se mantengan en posicién vertical
y que el liquido de muestra no se derrame, igualmente el instrumento que se emplea como refrigerante no debe
entraren contacto con la muestra para evitar su posible contaminacién. La nevera de transporte debe contener
hielos que mantengan la temperatura de refrigeracién, estas deben estar limpias y en lo posible desinfectadas
para evitar una fuente de contaminacién
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