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PRESENTACIÓN
El propósito principal de esta unidad de aprendizaje es preparar al estudiante para que desarrolle competencias en la Supervisión y la Operación de Plantas de Tratamiento de Aguas Naturales y Residuales aplicando la Legislación y Normatividad Vigente Nacional e Internacional. Es evidente que en  nuestro país se incrementa cada vez más la necesidad de preparar profesionales que participen eficientemente tanto en el sector productivo como en las instituciones oficiales en donde apliquen las medidas preventivas y correctivas tendientes a disminuir la contaminación, de los cuerpos receptores.
El tratamiento de aguas residuales, para su disposición apropiada, constituye uno de los problemas de salud inherente a la actividad humana diaria. Los procesos de tratamiento suponen inversiones de capital elevado y costoso de operación alto debido a la  mezcla de aguas residuales  urbanas con industriales sobre todo en las grandes ciudades. Es por eso que los alumnos con los conocimientos y  habilidades adquiridas podrán proponer plantas de tratamiento adecuadas a las características de las diferentes aguas de desecho.  

El análisis en general comprende la estimación del estado que presentan las aguas bajo las condiciones en las que fueron muestreadas y permiten al Técnico en Ecología determinar su calidad,  mediante los análisis de laboratorio se obtiene la información necesaria que será utilizada por el personal técnico para de manera acertada conocer y concluir sobre el estado actual de las condiciones de un muestreo en particular, lo que le permitirá diseñar adecuadamente algunas recomendaciones sobre su tratamiento adecuado para disponerlas como agua de riego o para su descarga a los cuerpos receptores respectivamente.

Los  análisis  son  una herramienta útil para conocer en el caso de las aguas residuales: 1) la cantidad de contaminantes inorgánicos,  2) el grado de contaminación  de componentes orgánicos, 3) la cantidad de carga de microorganismos,  4) el tipo de tratamiento que se debe de aplicar, cuando estos presentan concentraciones altas,  4) el lugar adecuado donde pueden ser utilizadas como aguas de riego para la producción de plantas no comestibles.
En el caso de las aguas tratadas mediante los  análisis se puede saber: 1) la concentración de sólidos, 2) mediante pruebas se puede saber después del tratamiento que cantidad de materia orgánica fue transformada por las poblaciones microbiológicas, 3) la cantidad de nutrientes que se tienen como son: fósforo y nitrógeno y  4) las poblaciones microbiológicas que permanecen después del tratamiento de desinfección.
METAS

-     Durante el periodo de un semestre el alumno realizara trece  prácticas.

· La  realización de las prácticas les aportará las habilidades necesarias para caracterizar las aguas por tratar y  tratadas,  para determinar las operaciones unitarias adecuadas y disposición final de las mismas.
PROGRAMA DE LA DISCIPLINA DE: OPERACIÓN DE PLANTAS DE TRATAMIENTO DE AGUAS (opción curricular de titulación)
No. de horas de  Teoría: 3 horas/semana

No. de horas de Laboratorio: 2 horas/semana
COMPETENCIA GENERAL DE LA UNIDAD DE APRENDIZAJE
Supervisa la operación de las plantas de tratamiento de aguas naturales y residuales aplicando la Normatividad Vigente y selecciona su uso sustentable.
UNIDAD 1  Características de las aguas naturales y residuales.
Aplica métodos y técnicas en la caracterización de las aguas naturales y residuales para su tratamiento con base en la Normatividad Vigente. 

RAP 1   Caracteriza las fuentes generadoras de aguas de desecho a partir de su impacto en el ambiente.
RAP 2   Propone el aprovechamiento productivo de las aguas con base en la clasificación de naturales, residuales, domesticas e industriales aplicando la Normatividad Vigente.
UNIDAD 2  Tratamiento de las Aguas.

Utiliza tecnologías en el tratamiento de las aguas naturales, residuales e industriales para su aprovechamiento sustentable con base en la Normatividad Vigente.  

RAP  1    Aplica las operaciones unitarias en el tratamiento preliminar, primario, secundario, terciario y terciario avanzado en los diferentes tipos de agua para obtener su aprovechamiento con base en la Normatividad Vigente. 

RAP  2    Aplica  las operaciones unitarias en el tratamiento de los lodos para su aprovechamiento o disposición final con base en la Normatividad Vigente.
UNIDAD 3  Disposición final de las aguas tratadas y de los lodos.
Verifica los parámetros y controla los procesos de tratamiento de las aguas y de los lodos para garantizar su eficiencia y aprovechamiento sustentable con base en la Normatividad Vigente.
RAP  1  Selecciona los sistemas de disposición final de las aguas tratadas de acuerdo a su calidad con base en la Normatividad Vigente.
RAP  2 Selecciona los sistemas de disposición final de los lodos obtenidos de los procesos de tratamiento de acuerdo a su calidad con base en la   Normatividad Vigente.
OBJETIVOS DEL LABORATORIO

1. Aplicar los métodos que se utilizan en los análisis para detectar la calidad de las aguas por tratar y tratadas, así como define las operaciones unitarias requeridas en el proceso de tratamiento con base en las Normas Mexicanas Vigentes.
2. Define el uso sustentable de las aguas tratadas y de los lodos con base a los resultados obtenidos en el proceso de análisis.
EVALUACIÓN

Para la evaluación sumativa  de esta unidad de aprendizaje, se considerarán (62.0%) en la parte teórica y (38.0%) en la parte práctica.

UNIDAD 1: Características de las aguas naturales y residuales (18.0%) en teoría y (9.0%) en laboratorio. 
UNIDAD 2: Tratamiento de las Aguas (22.3%) en teoría y (26.7%) en laboratorio.

UNIDAD  3: Disposición final de las aguas tratadas y de los lodos  (21.7%) en teoría y (2.3%) en laboratorio.

Algunos puntos a considerar en la evaluación:

· Desempeño de las actividades desarrolladas en el laboratorio.

· Calidad y presentación de los informes de prácticas.

· Participación en equipo en el desarrollo de la práctica.
· Evaluaciones parciales de cada práctica (reafirmando conocimientos,  habilidades y actitudes).
La acreditación final de la unidad de aprendizaje, será la sumatoria de las tres evaluaciones obtenidas durante el semestre.

Al finalizar el semestre el alumno presentará diferente tipo de evaluación, de acuerdo el porcentaje de asistencia o evaluación sumativa obtenida:

· Evaluación  Ordinario---------------------80  a  100 %

· Evaluación  extraordinario----------------50  a  70% 

· Evaluación  a Titulo de Suficiencia------30  a  50 %  
NOTA: para obtener la opción de evaluación por asistencia, se sumará el porcentaje obtenido en teoría y laboratorio con lo cual se tendrán  cualquiera de las opciones de la tabla. 

En la evaluación a titulo de suficiencia, se deberán cubrir los siguientes requisitos: presentar dos evaluaciones teoría y  práctica,  además entregar las  prácticas del curso escritas a mano bien presentadas y estructuradas, con letra legible y que no sea diferente.
Para cumplir con el requisito de opción curricular de titulación se requiere:

· Cubrir un porcentaje de asistencia del 80%  en teoría y en laboratorio.

· Tener como mínimo ocho en cada una de las evaluaciones parciales.
· Entregar el informe del proyecto realizado durante todo el semestre (impreso o en electrónico).

· Hacer una exposición del trabajo.  
UNIDAD 1  Características de las aguas naturales y residuales.

PRÁCTICA No. 1

FUNCIONAMIENTO DEL LABORATORIO DE OPERACIÓN DE PLANTAS DE TRATAMIENTO DE AGUAS
INTRODUCCIÓN

El laboratorio es el área física destinada para realizar análisis de las aguas que ingresan a la planta de tratamiento, la finalidad de estos análisis, es detectar concentraciones mayores de ciertos parámetros físicos o químicos que afectarían las operaciones unitarias dentro del proceso productivo de la planta; también en el  laboratorio se realizan los análisis de control de los parámetros adecuados para determinar la calidad del agua obtenida después del tratamiento y  con ello cumplir  con las concentraciones marcadas por las  Normas mexicanas vigentes,  para ser utilizadas en otros procesos productivos.

Generalmente las macro plantas de tratamiento cuentan con infraestructuras apropiadas para realizar los análisis de control,  así como las medidas de seguridad indispensables: campanas de extracción, regaderas, llaves de área de lavado de ojos, botiquín  y la indumentaria que debe ser de tipo personal. Además cada laboratorio cuenta con servicios como: iluminación y ventilación adecuada, paredes lavables, piso rugoso, código de colores, espacio de reactivos, equipo y material común de laboratorio, mesas de trabajo con llaves de agua, gas, tarjas y canal de desagüe.
En el caso de plantas de tratamiento pequeñas, los controles analíticos se hacen en  laboratorios particulares.   
 OBJETIVO

Comparar las diferentes operaciones unitarias e infraestructuras que tienen las plantas de tratamiento de las aguas naturales, residuales y residuales tratadas, así como los procesos analíticos que se realizan en los laboratorios a las aguas para su control y las medidas de seguridad con las que debe contar la planta de tratamiento y el laboratorio donde se llevan a cavo las pruebas.  

MATERIAL INDISPENSABLE PARA TRABAJAR EN EL LABORATORIO

MATERIAL POR EQUIPO
1. Marcador indeleble

2. Dos franelas

3. Cerillos o encendedor

MATERIAL POR GRUPO

1. Un kilo de jabón roma

2. Paquete de servitoallas para manos
3. Un frasco de jabón líquido para manos

4. Dos cajas de Kleenex
5. Materiales apropiados para un prototipo de una planta de tratamiento. 
PROCEDIMIENTO

Actividad  1. Bienvenida.

Actividad  2. Lluvia de ideas. 

Actividad 3. Explicación de la dinámica de trabajo en el laboratorio y evaluación.
Actividad 4. Explicación de los lineamientos a aplicar en el informe de la práctica.
Actividad  5. Reactivos, aparatos y materiales más comunes del laboratorio.
Actividad  6. Formación de equipos.

Actividad  7. Breve explicación del procedimiento de la práctica.

Actividad 8. El alumno hace las anotaciones señaladas por el profesor de las medidas de seguridad de los laboratorios que se encuentran dentro de las plantas de tratamiento.  
Actividad 9. Trabajo en equipo: cada equipo forma un cuadro con tres columnas en donde en la primera corresponde a la infraestructura, la segunda a las  medidas de seguridad del área de trabajo y la tercera a el equipo de protección personal, todo enfocada a un laboratorio de operación de plantas.
Actividad  10.  Trabajo en equipo: cada equipo elabora un diagrama de un laboratorio y coloca las medidas de seguridad del área, así como la ubicación del equipo de protección personal y los señalamientos de seguridad.
NOTA: El trabajo realizado en las actividades 9 y 10 tiene que ser revisado y corregido por los profesores del grupo.

RESULTADOS Y CONCLUSIONES
a) Finalmente se anotan en el pizarrón las conclusiones finales, producto del trabajo en equipo.

b) Elaborar el informe con las indicaciones del profesor, anexando el trabajo realizado en las actividades 9 y 10.
c) Bibliografía anotar la bibliografía consultada.
 “POR UN AMBIENTE SANO Y SEGURO”

                                                      GRACIAS

UNIDAD 1  Características de las aguas naturales y residuales.

PRÁCTICA No. 2

DISEÑO DE UNA PLANTA DE TRATAMIENTO DE AGUAS

CONTENIDO

Datos generales del planteamiento de un Proyecto de una Planta Tratadora de Aguas.

I.        Introducción

II.       Datos del diseño

III.       Diagrama de flujo
IV.       Memoria descriptiva

V.       Distribución de planta

VI.       Descripción del proceso del tratamiento

VII. Operación y mantenimiento

VIII.  Control operacional

OBJETIVO

Inicio del diseño de un prototipo de  planta de tratamiento de aguas municipales o industriales aplicando las operaciones unitarias adecuadas para cada caso,  siguiendo los puntos señalados en la práctica.

PROTOTIPO DE UNA PLANTA DE TRATAMIENTO DE AGUAS

Ejemplo 

Introducción

Dentro del ciclo de evacuación de aguas residuales es necesario que los efluentes sean de calidad aceptable. En la escala de calidad de las aguas se encuentran los requisitos de calidad para efluentes de aguas residuales, tomando en cuenta los criterios de calidad para aguas que se utilizan en irrigación.

Básicamente las aguas   tratadas que quieren ser utilizadas en el riego de prados, jardines y campos deportivos deben pasar por un tratamiento secundario.
Datos de diseño

Gasto diario promedio:            8 lt/seg

Carga orgánica:                       85 kg/día

No. de personas por servir:     2000 personas

Superficie de la obra:               250 m2
Tipo de construcción:               Concreto

Lugar de Construcción:           Proponer el lugar.
Especificaciones como:          Proceso de Tratamiento, flujo, clarificadores, etc.

Equipo eléctrico: especificaciones bombas, sopladores,  etc.
Diagrama de flujo
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Memoria Descriptiva

A) Pozo de captación

B) Cárcamo de bombeo

C) Sistema de sedimentación Primario

D) Sistema de aireación

E) Sistema de  sedimentación secundario

F) Sistema de cloración

G) Sistema de almacenamiento de agua tratada

Descripción del proceso de tratamiento

· Tratamiento preliminar

· Tratamiento primario

· Tratamiento secundario 

· Cloración o desinfección 
Operación y Mantenimiento
· Control de flujo

· Pozo de captación

· Cárcamo de bombeo

· Sistema de sedimentación primario

· Sistema de aireación

· Sistema de sedimentación secundario

· Sistema de cloración

· Problemas Operacionales

· Causas Posibles

· Remedios Sugeridos

RESULTADOS PRELIMINARES
· Estructuración del ante proyecto.

· Informe de la primera etapa del proyecto. 
BIBLIOGRAFIA

1. George Tchobanoglous. 2000. Tratamiento de aguas residuales en pequeñas poblaciones. Mc Graw Hill. Impreso en Colombia.

2. Pablo López Alegría. Tercera reimpresión 2002. Abastecimiento de agua potable y des-posición y eliminación de excretas. Alfaomega Grupo Editorial. 
3. Jairo Alberto Romero Rojas.2005. Lagunas de estabilización de aguas residuales. Editorial  Escuela Colombiana de Ingeniería.
UNIDAD 1  Características de las aguas naturales y residuales.

PRÁCTICA No. 3

MUESTREO DE AGUA Y TOMA DE DATOS EN EL SITIO: AFORO O CAUDAL, pH, C.E., TEMPERATURA, COLOR, OLOR APARENTE Y TURBIEDAD 
INTRODUCCIÓN.
Para obtener las muestras representativas que serán analizadas en el laboratorio de Operación de Plantas de Tratamiento es necesario llevar a cabo el muestreo aplicando la Norma NMX-AA-003-1980, aguas residuales,  la cual se encuentra en proyecto de ser aprobada  por lo que aparece   como PROY-NMX-AA-003-SCFI-2006 (Secretaria de Comercio y Fomento Industrial, Norma Mexicana). Esta norma establece los lineamientos generales y recomendaciones para muestrear las descargas de aguas residuales con el fin de determinar sus características físicas, químicas y biológicas, debiéndose observar las modalidades indicadas en las normas de métodos de prueba correspondientes.
Se entiende por agua residual a todo líquido de composición variada, proveniente de usos municipal,  industrial, comercial, agrícola, pecuario o de cualquier otra índole ya sea pública o privada y que por tal motivo haya sufrido degradación o alteración en su calidad original.

Colector  es un conducto abierto o cerrado que recibe las aportaciones de agua de otros conductos como es el caso de una planta de tratamiento.

Muestrear es la acción de tomar una muestra en base al método indicado por la norma correspondiente de forma tal que el volumen de muestra tomado sea representativo de las condiciones que existan en el punto y hora del muestreo y debe ser suficiente para efectuar en el laboratorio las determinaciones de los parámetros correspondientes.

Muestras simple es aquella muestra individual tomada en un corto periodo de forma tal que el tiempo empleado en su extracción sea el transcurrido para obtener el volumen necesario.
Muestra compuesta es la que resulta del mezclado de varias muestras simples que abarquen las condiciones de diferentes ciclos de producción de una empresa o de actividades domesticas cotidianas (generalmente es de 24 hrs).

Identificación de la muestra, previo a la toma de la muestra y para poder identificarlas debe diseñarse una etiqueta que contenga los siguientes datos:
 a)   identificación   de los   sitios   de  muestreo los cuales son tomados generalmente en las  (descarga),  b)   número de muestra, c) fecha y hora de muestreo, d)  sitio de muestreo (entrada o influente y salida o efluente, e) temperatura de la muestra y profundidad a la que fue tomada  y  f) nombre y firma del muestreador. 
La etiqueta debe colgarse o adherirse al recipiente de la muestra, así mismo debe diseñarse dos hojas de registro de campo uno que contenga los datos de la empresa por muestrear y otra con los datos del punto de muestreo (también llamadas hojas de campo 1 y 2; ver anexos marcados con los mismos números) en ellas se deben anotar los datos que se solicitan, además de contener los datos mencionados en la etiqueta se registrarán los resultados de los parámetros tomados en el punto del muestreo, estos son: a) conductividad eléctrica, b) turbiedad, c) pH  y  d) gasto o aforo en el punto de muestreo.

Establecimiento de los sitios de muestreo, una ves en el lugar se confirman los sitios de muestreo localizados previamente en el estudio de gabinete dependiendo de los objetivos que se persigan los cuales pueden ser:

· Determinar la eficiencia de una planta de tratamiento, en este caso será necesario la toma de muestras de agua en el influente y efluente.
· En cursos y cuerpos de agua puede variar la calidad a lo largo de los ejes vertical y horizontal del perfil de estos, ocasionados por las aguas no mezcladas o en proceso de ser mezcladas, las diferentes características de las fases,  densidades  y procesos naturales (biológicos y químicos) que alteran algunas partes del sistema, cuando esto sucede es recomendable efectuar un reconocimiento previo para verificar la elección de los sitios de muestreo y de algunos ensayos de parámetros determinables en campo.

· El examen de planos de alcantarillado y los pozos de visita, en una empresa o institución ayudará a determinar los sitios de muestreo donde las condiciones de flujo favorecen una muestra homogénea.

· En alcantarillado y canales estrechos y profundos, las muestras deberán ser tomadas desde un punto situado en un tercio con respecto al fondo de la profundidad del agua, y los sitios de recolección de canales amplios, deben ser alternados a través del canal.

· De la frecuencia del muestreo y tomando en cuenta las variaciones aleatorias tanto en los procedimientos analíticos como en la presencia de componentes en el lugar de la toma de muestra, una sola de ellas puede resultar insuficiente para alcanzar el nivel de certidumbre deseado. Si se conoce la desviación estándar global, el número de muestras puede calcularse con la siguiente fórmula.

N≥(ts/v)2
En donde:
N = número de muestras
ts = nivel de confianza
v = desviación estándar global
OBJETIVO
Toma de muestras simples y compuestas de operaciones unitarias en una planta de tratamiento con base a la norma NMX-AA-003-1980 para determinar las concentraciones de parámetros físicos, químicos y biológicos que indiquen su calidad o concentración.
MATERIAL
· Frascos de plástico o vidrio de un galón de capacidad
· Embudo

· Probeta de 1  litro de capacidad

· Vasos de precipitados

· Guantes

· Mascarillas

· Cuerdas plásticas

EQUIPO

· Muestreador de agua con aditamentos para diferentes profundidades.
· Hielera 

· Cronómetro

· Termómetro calibrado

· Turbidímetro portátil

· Conductímetro portátil

· Potenciómetro portátil
PROCEDIMIENTO
La toma de la muestra problema que será analizada en el laboratorio se recolectara de acuerdo a los siguientes casos:
Muestreo en descargas libres

Cuando las descargas de las aguas residuales fluyen libremente en forma de chorro.

· Enjuagar el recipiente muestreador varias veces.

· Introducir el recipiente muestreador en la descarga y tomar directamente la muestra problema.

· Transferir la muestra del recipiente muestreador al frasco etiquetado de la muestra.
· Cerrar herméticamente el frasco que contiene la muestra problema y sellar con tela adhesiva.

Muestreo en canales y colectores

· Enjuagar el recipiente muestreador varias veces con el agua por muestrear.

· Introducir el recipiente muestreador después de haber sido atado con una cuerda y sostenido con la mano (con guantes), en el centro del canal o el colector de preferencia en lugares donde el flujo sea turbulento.

· Si se va a determinar el contenido de grasas y aceites, se deben tomar porciones a diferentes profundidades cuando no haya turbulencia a fin de asegurar una mayor representatividad.

· Cerrar herméticamente el frasco que contiene la muestra problema y sellar con tela adhesiva.

Muestreo en tomas
· Colocar las tomas (diámetro adecuado para muestrear correctamente en función de los materiales que pueda contener la muestra o deberán ser de la menor longitud posible) de tal manera que las muestras sean representativas de la descarga.

· Se deja fluir un volumen aproximado igual a 10 veces el volumen de la muestra.

· Llenar el recipiente de muestreo.

· Cerrar herméticamente el frasco que contiene la muestra problema y sellar con tela adhesiva.

Obtención de muestras simples

Se toman en el punto de descarga, y se recopila en función del flujo de ese momento, refleja cualitativa y cuantitativamente el o los procesos más representativos de las actividades que generan la descarga, la toma de cada muestra simple se hace de manera continua, en un día normal de operación. El volumen de cada muestra simple para formar la muestra compuesta se determina mediante  la siguiente  ecuación.

VMSi = VMC (Qi/Qt)

En donde:

VMSi = Volumen de cada una de las muestras simples.

VMC= Volumen de la muestra compuesta necesaria para los análisis de laboratorio en litros.

Qi = Es el caudal medido en la descarga en el momento de tomar la muestra. (L/seg).

Qt = ∑ Qi hasta Qn (L/seg)
Q =  V/t    en donde   Q = Caudal   V = volumen       y      t = tiempo                  
Unidades en las que se expresa Q  (L/seg;  m3/seg;  ml/seg).
Obtención de muestras compuestas

· Tomar la muestra simple en las condiciones mencionadas anteriormente en un volumen proporcional al gasto o flujo de descarga medido en el sitio y momento de muestreo.

· El intervalo de tiempo entre cada muestra simple para integrar la muestra compuesta debe ser el suficiente para determinar la variación de los contaminantes del agua residual (cada 2, 3 ó 4 horas).

· Las muestras compuestas de deben tomar de tal manera que cubran las variaciones de la descarga durante 24 horas como mínimo.

· Cuando la muestra se toma para análisis microbiológico todo el material debe estar previamente esterilizado y la toma de la muestra se realizará en condiciones sépticas.
Preservación de la muestra (Tabla No. 1)

· Se permite añadir a las muestras los conservadores indicados en los métodos de prueba.

· Preservar la muestra durante el transporte en hielo y posteriormente bajo refrigeración (4°C).

· Se recomienda que el intervalo de tiempo entre la toma de la muestra y su análisis sea el menor posible y que no exceda de tres días.

Seguridad de la muestra

Es esencial asegurar la integridad de la muestra, desde su toma hasta la emisión del informe de resultados, así como la eliminación de la misma de la siguiente forma:

· Etiquetado y sellado de la muestra.

· Hoja de campo y/o registro.

· Hoja de petición de análisis de la muestra.

· Recepción y almacenamiento de la muestra.

· Asignación de la muestra para su análisis en el laboratorio.

RESULTADOS Y CONCLUSIONES

· Llenar las hojas de campo o registro 1 y 2  con los datos que se solicitan.
· Analizar y discutir los resultados obtenidos (en equipo) para que emitas tus conclusiones de manera particular.

· Consultar las normas correspondientes.
· Emitir opinión.

· Resolver las preguntas del anexo de la práctica para reafirmar conocimientos.

CUESTIONARIO
1.- ¿Qué se entiende por agua residual tratada?
2.- Para determinar la potabilidad en una muestra de agua que norma es la que se aplica.
3.- Explica el término monitoreo en operaciones unitarias.
4.- En forma de bloque escribe los pasos a seguir en las determinaciones de pH, Conductividad Eléctrica, color aparente, olor aparente, Temperatura y Turbidez.

5. Menciona tres plantas de tratamiento de agua y cuales podría ser sus operaciones unitarias más importantes. 
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MUESTREO DE AGUAS RESIDUALES HOJA DE CAMPO  Ó REGISTRO (No. 1)  
1.- DATOS DE LA EMPRESA

Empresa: ____________________________________________________________

Dirección: ____________________________________________________________

Responsable: _________________________________________________________

Teléfono: ____________________________________________________________

FAX: ________________________________________________________________

e-mail: ______________________________________________________________

2.- DATOS DE LA MUESTRA.

Nº de muestra: _________ Fecha: _______________ Hora: __________

Tipo de muestra:

Simple: _____  
Compuesta: ________


Tipo de cuerpo receptor:
Canal abierto: ____ 
Alcantarilla: _________

 




Otros: _________________


Nº. de descargas a muestrear: ___________________________________

Ubicación é identificación del (los) punto (s) de muestreo:

· 'Descarga No. 1 ________________________________________________
· Descarga No. 2 ________________________________________________
· Descarga No.  3 ________________________________________________
· Descargas No.  4 ________________________________________________
· Descarga No.  5 _________________________________________________
3.- DETERMINACIONES EN EL SITIO DE MUESTREO
	No.de muestra

	Hora

	Temperatura

	pH

	C.E. mS/cm

	Olor aparente

	Color
aparente

	Turbidez

	Gasto l/$


	1 

2 

3 

4 

5
	
	
	
	
	
	
	
	

	Valor mínimo Valor promedio Valor máximo

	
	
	
	
	
	
	
	


4.- OBSERVACIONES: ___________________________________________________
5.- RESPONSABLE DE LA TOMA DE MUESTRA: ____________________
MUESTREO DE AGUAS RESIDUALES HOJA DE CAMPO Ó 

REGISTRO (No. 2)

	Punto de muestreo


	Método de medición de gasto: 

MÉTODO VOLUMÉTRICO


	No. de muestra

	Hora

	Aforo (L)

	Tiempo (s)

	Gasto volumétrico 

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	


Por lo tanto:

	Mínimo

	

	Máximo

	

	Promedio

	


Cuadro No. 1 MANEJO Y FORMA DE CONSERVACIÓN DE LA MUESTRA
	PARÁMETRO

	FORMA DE PRESERVACIÓN

	FRASCO DE MUESTREO

	VOLUMEN MÍNIMO (mi)

	TIEMPO DE ALMACENAMIENTO


	pH

	Ninguna

	P, V

	25

	DETERMINAR EN EL SITIO DE MUESTREO


	TEMPERATURA

	Ninguna

	P, V

	1000

	

	COLOR (turbidez)

	Refrigerar 4°C

	P

	500

	48 horas


	CONDUCTIVIDAD ELÉCTRICA

	Refrigerar 4°C

	P, V

	100

	48 horas


	ALCALINIDAD

	Refrigerar 4°C

	P

	200

	14 días


	FLORUROS

	Refrigerar 4°C

	P

	300

	28 días


	FENOLES

	H3PO4, PH<4°Cu2(SO4)3


	P

	500

	24días


	SÓLIDOS SEDIMENTABLES

	Refrigerar 4°C

	P

	1000

	48 horas


	SOLIDOS

	-Refrigerar 4°C

	P

	500

	48 horas


	GRASAS Y ACEITES

	H2SO4, pH<2, 4°C

	V boca ancha

	1000

	26 días


	SUSTANCIAS ACTIVAS AL AZUL DE METILENO (SAAM)

	Refrigerar 4°C

	P

	100

	24 horas


	ARSÉNICO

	HNO3, pH <2, 4°C

	P

	500

	6 meses


	NITRÓGENO TOTAL

	H2SO4, pH<2, 4°C

	P

	500

	7 días


	DEMANDA QUÍMICA DE OXÍGENO (DQO.)

	Refrigerar 4°C

	P, V

	500

	7 días/24hras.


	BIOQUÍMICA DE OXIGENO DEMANDA (DBO)

	Refrigerar 4°C

	P, V

	500

	24 horas


	FOSFATOS

	Refrigerar 4°C

	V

	100

	48 horas


	METALES

	Refrigerar 4°C

	P

	1000

	6 meses


	Al, Cd, Cu, Cr6+, Cr, Hg, Ni, Ag, Pb, Zn.

	H2S04, pH<2 4°C (HNO3)

	
	
	


P= plástico        V = Vidrio
¡REAFIRMANDO CONOCIMIENTOS!

TRABAJO INDIVIDUAL
Nombre:___________________________________ Fecha: _____________ 

INSTRUCCIONES: relacionar correctamente las siguientes columnas.

	1
	(         )
	Actividad de medir una descarga de un influente o efluente en una planta de tratamiento de agua, se da en  V/T. 
	A)
	pH,  C.E., TEMPERATURA, TURBIEDAD,  OLOR Y COLOR APARENTE

	2
	(         ) 
	Es la actividad de tomar una muestra en base al método estandarizado por la norma correspondiente y es representativa de la descarga.
	T)
	CAUDAL

	3
	(         )
	Muestra tomada instantáneamente, recopilada en función del flujo de ese momento. 
	X)
	NH3,   H2S Y  CH4 

	4
	(         )
	Sitios de muestreo cuyo objetivo es determinar la eficiencia de una planta de tratamiento de aguas residuales municipales.
	S)

C) 
	MUESTRA SIMPLE
NOM-CCA- 001-SEMARNAT-1996

	5
	(         )
	Es la temperatura de preservación de una muestra de agua. 
	E)
	MUESTREO

	6
7
	(         )
(         )
	Parámetros que deben medirse en el sitio de muestreo.

Norma aplicada para saber los límites máximos permisibles de un agua tratada. 
	L)

N)

Q)
	EFLUENTE
EFLUENTE
INFLUENTE  Y EFLENTE

	8
	(         )
	Gases que indican por su olor la degradación de compuestos orgánicos al tomar una muestra de agua en el influente de una planta de tratamiento.
	F)

B)
	20 °C
NOM-CCA- 003-SEMARNAT-1996

	9
	(         )
	Agua residual parcial o totalmente tratada que sale de un depósito, estanque o planta de tratamiento.
	M)
	O3,  N2 

	10
	(         )
	Agua residual cruda o parcialmente tratada que entra en un depósito, estanque o planta de tratamiento.
	K)
	4 °C

	11
	(         )
	Sus unidades  son UNT.
	P)
	TEMPERATURA

	12
	(         )
	Color de la muestra debido no solo a los sólidos disueltos sino también al material o sólidos en suspensión.
	V)
	COLOR APARENTE

	13
	(         )
	Son compuestos que imparten color en aguas naturales.
	U)
	TURBIDEZ

	14
	(         )
	Parámetro que altera el ecosistema acuático y su origen es principalmente las aguas residuales industriales.
	W)


	OXIDOS DE FIERRO

	15
	(         )
	Antes de su tratamiento para ser potabilizada el agua natural puede poseer sabor amargo o salado debido a la presencia de:
	G)
	COMPONENTES ALCALINOS Y SALES DISUELTAS


VALOR: 15 PUNTOS

RESOLVER PROBLEMAS:

1. En una toma de muestreo se obtuvo un volumen de 1200 ml de agua residual en un tiempo de 0.5 min. ¿Calcular el gasto de esa toma?
	CALCULOS
	RESULTADO

	
	


 VALOR: 2.5  PUNTOS

2. El gasto que alimenta a un reactor biológico es de 0.040 l/seg de agua residual. ¿Cuántos litros de agua residual se requieren por día para alimentar el reactor?
	CALCULOS


	RESULTADOS


VALOR: 2.5 PUNTOS

VALOR TOTAL DE CONOCIMIENTOS: 20 PUNTOS
UNIDAD  2. Tratamiento de las Aguas
PRÁCTICA No. 4
DETERMINACIÓN DE  SÓLIDOS EN  LAS AGUAS POR TRATAR   
INTRODUCCIÓN
Los sólidos en el agua se encuentran dispersos en cualquiera de las siguientes formas: suspendidos y disueltos y sus características hacen que sean cuantificados por métodos químicos.

Los sólidos suspendidos consisten de partículas orgánicas e inorgánicas o líquidos inmiscibles, en las aguas naturales superficiales son comunes las arcillas, arenas y tierra, las cuales son contaminantes naturales producto de la acción erosiva de las corrientes de agua en la superficie terrestre, también se puede encontrar materia orgánica como residuos vegetales y biológicos como algas, bacterias, entre otros. 

En aguas residuales los sólidos suspendidos se encuentran en mayor cantidad sobre todo en las de tipo domestico, siendo estos  principalmente de naturaleza orgánica, mientras las aguas residuales provenientes de las diversas industrias las impurezas suspendidas son más variadas, tanto de naturaleza orgánica como inorgánica, es también frecuente encontrar líquidos inmiscibles tales como aceites y grasas. Los sólidos suspendidos proveen sitios de adsorción de agentes biológicos y químicos y pueden desarrollarse microorganismos patógenos.

La cantidad de sólidos suspendidos es un parámetro importante para medir la calidad del agua residual en un efluente de una Planta de Tratamiento de Aguas Residuales.  La EPA permite solo un máximo de 30 mg/L de sólidos suspendidos para descarga de aguas residuales.
Para nuestro propósito la cantidad de sólidos suspendidos se aplicarán los métodos volumétrico basado en la norma NMX-AA-004-SCFI-2000 y gravimétrico, basado en la norma NMX-AA-034-SCFI-2001. La cantidad de sólidos sedimentables en una muestra de agua residual se determina por el método volumétrico, mientras que por el método gravimétrico  se cuantifican los sólidos totales.

PRINCIPIO: El método volumétrico para la determinación de sólidos sedimentables, se basa en la propiedad que tienen las partículas sólidas de asentarse en niveles progresivos de acuerdo a sus diferentes densidades. El método gravimétrico se fundamente en la evaporación y calcinación de la muestra en donde el residuo de una y otra operación sirven de base para calcular el contenido de sólidos. 
OBJETIVO
Determinar los diferentes tipos de sólidos en un agua residual por tratar con base en la normatividad vigente.
REACTIVOS, MATERIALES Y EQUIPOS
-      Cono de sedimentación tipo Imhoff de vidrio o plástico;

-      Bases para Conos Imhoff

-      Agitador largo de vidrio, y

-      Reloj.

-Bomba de vacío

-Estufa eléctrica, para operar de 103°C a 105°C

-Balanza analítica con precisión de 0,1 mg

-Mufla eléctrica para operar a 500°C ± 50°C

-Cápsulas de evaporación adecuadas al volumen de la muestra.
 -Desecador, provisto con un desecante que contenga un indicador colorido de humedad.
-Crisol Gooch de poro fino con adaptador de hule para el equipo de Filtración 

-Matraz Kitazato de 1 L a 2 L de capacidad.
-Filtro de fibra de vidrio de tamaño adecuado al crisol Gooch o   menor.
-  Pinzas para crisol.
-Guantes para protección al calor.
-Careta para protección al calor

PROCEDIMIENTO
1. Mezclar la muestra original a fin de asegurar una distribución homogénea de sólidos suspendidos a través de todo el cuerpo del líquido.
2. Colocar la muestra bien mezclada en un cono Imhoff hasta la marca de un litro. 
3. Dejar sedimentar 45 min, una vez transcurrido este tiempo agitar suavemente los lados del cono con un agitador o mediante rotación, mantener en reposo 15 min más y registrar el volumen de sólidos sedimentables del cono en  mL/L. 
4. Si la materia sedimentable contiene bolsas de líquido y/o burbujas de aire entre partículas gruesas, evaluar el volumen de aquellas y restar del volumen de sólidos sedimentados.
5. En caso de producirse una separación de materiales sedimentables y flotables, no deben valorarse estos últimos como material sedimentable.
6. Tomar directamente la lectura de sólidos sedimentables del cono Imhoff. 
7. Reportar la lectura obtenida en mL/L.
 PROCEDIMIENTO
PREPARACIÓN DE CÁPSULAS DE PORCELANA
· Las cápsulas se introducen a la mufla a una temperatura de 550°C ± 50°C, durante 20 min como mínimo. Después de este tiempo transferirlas a la estufa a 103°C - 105°aproximadamente 20 min.

· Sacar y enfriar a temperatura ambiente dentro de un desecador.

· Pesar las cápsulas y registrar los datos.

· Repetir el ciclo hasta alcanzar el peso constante, el cual se obtendrá hasta que no haya una variación en el peso mayor a 0.5 mg. 
· Registrar como peso G.

PREPARACIÓN DE CRISOLES GOOCH
· Introducir el filtro de fibra de vidrio en el crisol con la cara rugosa hacia arriba, mojar el filtro con agua para asegurar que se adhiera al fondo del crisol.

· Los crisoles se introducen a la mufla a una temperatura de 550°C ± 50°C, durante 20 min como mínimo. Después de este tiempo transferirlos a la estufa a 103°C - 105°C aproximadamente 20 min.

· Sacar y enfriar a temperatura ambiente dentro de un desecador.

· Pesar los crisoles y repetir el ciclo hasta alcanzar el peso constante, el cual se obtiene hasta que no haya una variación en el peso mayor a 0,5 mg. Registrar como G3.

Preparación de la muestra

Sacar las muestras del sistema de refrigeración y permitir que alcancen la temperatura ambiente. Agitar las muestras para asegurar la homogeneización de la muestra.

MEDICIÓN PARA SÓLIDOS TOTALES (ST) Y SÓLIDOS TOTALES VOLÁTILES (SVT) 
DETERMINACIÓN PARA SÓLIDOS TOTALES (ST):
· En función de la cantidad de sólidos probables tomar una cantidad de muestra que contenga como mínimo 25 mg/L de sólidos totales, generalmente 100 mL de muestra es un volumen adecuado.

· Transferir la muestra a la cápsula de porcelana que previamente ha sido puesta a peso constante. 

· Llevar a sequedad la muestra en la estufa a 103°C-105°C.

· Enfriar en desecador hasta temperatura ambiente y determinar su peso hasta alcanzar peso constante. Registrar como peso G1.

Calcular el contenido de sólidos totales de las muestras como sigue:

ST = (G1 - G) * 1 000 / V

Donde:

ST son los sólidos totales, en mg/L;

G1 es el peso de la cápsula con el residuo, después de la evaporación, en mg;

G es el peso de la cápsula vacía, en mg a peso constante, y

V es el volumen de muestra, en mL.
DETERMINACIÓN PARA SÓLIDOS TOTALES VOLÁTILES (SVT):
· Introducir la cápsula conteniendo el residuo  a la mufla a 550°C ± 50°C durante 15 min a 20 min, transferir la cápsula a la estufa a 103°C - 105°C aproximadamente 20 min, sacar la cápsula, enfriar a temperatura ambiente en desecador y determinar su peso hasta alcanzar peso constante. Registrar como peso G2.

· Cuando se determinen muestras por duplicado o triplicado, los resultados como máximo pueden tener una variación del 5 por ciento del promedio de los resultados.

Calcular el contenido de sólidos totales volátiles de las muestras como

Sigue:
SVT = (G1 - G2) * 1 000 / V

Donde:

SVT es la materia orgánica total, en mg/L;

G2 es el peso de la cápsula con el residuo, después de la calcinación, en mg, y

V es el volumen de muestra, en mL.

DETERMINACIÓN DE LOS SÓLIDOS SUSPENDIDOS TOTALES (SST):
· Medir con una probeta, un volumen adecuado de la cantidad seleccionada de muestra previamente homogeneizada la cual depende de la concentración esperada de sólidos suspendidos.

· Filtrar la muestra a través del crisol Gooch preparado anteriormente aplicando vacío, lavar el disco tres veces con 10 mL de agua, dejando que el agua drene totalmente en cada lavado.

· Suspender el vacío y secar el crisol en la estufa a una temperatura de 103°C a 105°C durante 1 h aproximadamente. Sacar el crisol, dejar enfriar en un desecador a temperatura ambiente y determinar su peso hasta alcanzar peso constante registrar como peso G4.
DETERMINACIÓN DE SÓLIDOS SUSPENDIDOS TOTALES (SST):

· Introducir el crisol que contiene el residuo  y el disco a la mufla, a una temperatura de 550°C± 50°C durante 15 min a 20 min. Sacar el crisol, de la mufla e introducirlo a la estufa a una temperatura de 103°C - 105°C durante 20 min aproximadamente. 

· Sacar y enfriar a temperatura ambiente en desecador y determinar su peso hasta alcanzar peso constante. Registrar como peso G5.

Calcular el contenido de sólidos suspendidos totales de las muestras como

Sigue:
SST = (G4 - G3) * 1 000 / V

Donde:
SST son los sólidos suspendidos totales, en mg/L;

G3 es el peso del crisol con el disco a peso constante, en mg;

G4 es el peso del crisol con el disco y el residuo seco, en mg, y

V es el volumen de muestra, en mL.

Calcular el contenido de sólidos suspendidos totales de las muestras como sigue:

SST = (G4 - G5) * 1 000 / V

Donde:

SST son los sólidos suspendidos totales, en mg/L;

G5 es el peso del crisol con el residuo, después de la calcinación, en mg;

V es el volumen de muestra, en mL.

SALES DISUELTAS TOTALES (SDT)

La determinación de las sales disueltas totales es por diferencia entre los  
Sólidos totales menos sólidos suspendidos totales.

Calcular el contenido de sales disueltas totales de las muestras como

Sigue:
SDT = ST – SST
Donde:

SDT son las sales disueltas totales, en mg/L

ST son los sólidos totales, en mg/L

SST son los sólidos suspendidos totales, en mg/L

Reportar  los valores  obtenidos  de  la muestra  control  junto con los

resultados del análisis.

Reportar los resultados, en mg/L.

INTERFERENCIAS
La heterogeneidad de la muestra que contiene una o más de dos fases puede provocar errores durante el muestreo en campo y en la toma de alícuotas de la misma para la determinación de sólidos. Se recomienda homogeneizar la muestra en lo posible antes de tomar la alícuota.
Si parte de los sólidos de la muestra se adhieren a las paredes de los contenedores, ya sea en el material de muestreo o en los utensilios de trabajo, considerar lo anterior en la evaluación y en el reporte de resultados.
La temperatura a la cual el residuo se seca, tiene un efecto muy importante sobre los resultados, ya que pueden ocurrir pérdidas en el peso de la materia orgánica presente durante la etapa de secado y/o el desprendimiento de gases por descomposición química y/o por la oxidación del residuo, así como por la oclusión de agua.
El tipo de filtro, el tamaño del poro, el grosor del filtro, el tamaño de la partícula y la cantidad de material depositado en el filtro son los principales factores que afectan la separación de los sólidos suspendidos y las sales disueltas.
Los resultados para las muestras con alto contenido de grasas y aceites son cuestionables debido a la dificultad de secado a peso constante en un tiempo razonable.de muestras.
RESULTADO   Y  CONCLUSIONES 
	NUMERO DE MUESTRA
	PROCEDENCIA
	SS

ml/l
	SDT

mg/l
	SST 

mg/l                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                 
	ST

mg/l
	OBSERVACIONES 

	1
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	

	3
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¡REAFIRMANDO CONOCIMIENTOS!

TRABAJO EN EQUIPO

Nombres: _______________________________________________________

Fecha: _____________ Grupo: ___________       Equipo: __________  

INSTRUCCIONES: relacionar correctamente las siguientes columnas.

	1
	(         )
	Son sólidos inorgánicos (90 % en su mayoría atraviesan el filtro de asbesto en un crisol Gooch.
	
	

	2
	(         ) 
	En su mayoría son sólidos orgánicos, quedan retenidos en el filtro de asbesto en un crisol Gooch.
	SD)
	SÓLIDOS DISUELTOS (FILTRABLES)

	3
	(         )
	Proveen sitios de adsorción de agentes químicos y microbiológicos (agentes patógenos).
	
	

	4
	(         )
	Se determina por el método volumétrico y se reporta en mililitros por litro.
	SS)
	SÓLIDOS SUSPENDIDOS

	5
	(         )
	SST  +  SDT
	
	

	6
	(         )
	ST  -  SST(no filtrado)
	ED)
	SÓLUDOS SEDIMENTABLES

	7
	(         )
	SST (no filtrado), se pueden calcular utilizando el razonamiento señalado.
	ST)
	SÓLIDOS TOTALES

	8
	(         )
	Se denominan sólidos suspendidos volátiles o fracción orgánica y son los que se pierden por calcinación a una temperatura de:
	RT)
	550 °C

	9
	(         )
	También se determinan de forma indirecta por conductividad eléctrica.
	MB)
	800 °C

	10
	(         )
	SE cuantifican en mg/l de DQO  o  DBO
	
	


VALOR: 4 PUNTOS

INSTRUCCIÓN: ordene correctamente los pasos de los siguientes métodos de análisis.
	1. Determinación de sólidos suspendidos no filtrables.
	2. Determinación de sólidos disueltos filtrables.

	(        )
(        )
(        )

(        )

(        )

	Enfriar en un desecador y pesar.

Calcular los miligramos de sólidos.

Poner a peso constante el crisol más el filtro de asbesto y pesar.

Pasar un volumen de muestra a través del filtro con ayuda de vacio.

Retirar el crisol más residuo y secar a 105 °C +- 1°C.
	(       )

(       )

(       )

(       )

(       )
	Poner a peso constante una capsula de porcelana y pesarla.

Medir un volumen del filtrado del método para sólidos suspendidos no filtrables.

Secar en una estufa a 105 °C +- 1°C.

Calcular los mg/l de los sólidos disueltos.

Colocar la muestra en la cápsula a evaporar.


 VALOR: 1.5 PUNTOS                                                 VALOR: 1.5 PUNTOS
INSTRUCCIONES: resolver correctamente los siguientes problemas en base a los datos señalados en el siguiente cuadro. 

                                                                                                                      CALCULOS                         RESULTADOS
	Sólidos suspendidos no filtrables: 

Peso del crisol (peso constante) = 23.3214g

Peso del crisol + residuo = 23.3392 g

Volumen de la muestra = 150 ml.
	
	

	Sólidos disueltos o filtrables:

Peso de la cápsula (peso constante) = 135.4321 g

Peso de la cápsula + residuo = 135.4501 g
Volumen de la muestra = 100 ml.
	
	

	Sólidos totales:

Peso de la cápsula (peso constante) = 158.4508 g

Peso de la cápsula + residuo = 158.5981 g

Volumen de la muestra = 50 ml.
	
	


VALOR: 3.0 PUNTOS

VALOR TOTAL DE CONOCIMIENTOS: 10 PUNTOS
COMPLETA LOS SIGUIENTES PROCEDIMIENTOS
1. SÓLIDOS SEDIMENTABLES                        2. SÓLIDOS TOTALES

	

	PESO CONSTANTE

	

	COLOCACIÓN DE LA MUESTRA

	

	EVAPORACIÓN

	

	SECADO A 105 °C  1hr

	

	ENFRIAR

	

	PESAR


                CONO IMHOFF

3. SÓLIDOS SUSPENDIDOS

NO FILTRABLES

	PESO CONSTANTE Y COLOCACIÓN DE LA MUESTRA

	

	SECADO A 105 °C  1 hr

	

	ENFRIAR

	

	PESAR


	LOS MISMOS PASOS QUE LOS SÓLIDOS TOTALES


4. SÓLIDOS DISUELTOS (FILTRABLES)

5. FRACCIÓN ORGÁNICA:  SOLUCIÓN FILTRABLE Y  NO FILTRABLE

	CALCINACIÓN 600 °C 1 hr
	

	ENFRIAR
	
	PESAR


UNIDAD  2. Tratamiento de las Aguas
PRÁCTICA No. 5
DETERMINACIÓN DE DEMANDA BIOQUÍMICA DE OXIGENO (DBO5)       (NMX-AA-028-SCFI-2001)
INTRODUCCIÓN 

La demanda bioquímica de Oxigeno (DBO5) es una estimación de la Cantidad de Oxigeno que requiere una población microbiana heterogénea para oxidar la materia orgánica de una muestra de agua  en un periodo de 5 días y es una de las determinaciones más importantes en el Control de la Contaminación del Agua, así como en estudios dirigidos a evaluar la capacidad de purificación de un cuerpo receptor. 

La Demanda Bioquímica de Oxígeno corresponde principalmente a la utilización por los microorganismos de tres tipos de materiales:

· Materiales orgánicos carbonados utilizados por microorganismos aeróbios
· Nitrógeno oxidable (NO2 y NH3) y otros compuestos nitrogenados utilizados específicamente por bacterias de los géneros nitrosomonas y nitrobacter
· Compuestos químicos reductores (ion ferroso, sulfitos y sulfuros).
La DBO en estudios de Impacto Ambiental es un indicador de la Carga de Contaminación orgánica del agua, generalmente los rangos de concentración varían de acuerdo al tipo de agua en  el agua potable se puede tener de  0.75 a 1.50 ppm,  el agua contaminada contienen más de 5 ppm, las  aguas negras municipales no tratadas se encuentran en un rango de 100 a 400 ppm y las aguas residuales industriales y agrícolas presentan de miles de ppm de DBO.
PRINCIPIO DEL MÉTODO 

El método se basa en medir el oxígeno consumido por una población microbiana, para la degradación de la materia orgánica presente, durante un periodo de cinco días, a una temperatura de 20°C. Se determina midiendo la cantidad de oxígeno disuelto inicial (antes de la incubación) y la cantidad de oxígeno final (al término de la incubación).
OBJETIVO
Realizar correctamente y en base a la Norma NMX-AA-028-SCFI-2001 el método de incubación para la determinación de Demanda Bioquímica de Oxígeno (DBO5) en aguas naturales, residuales y residuales tratadas; y con ello, poder determinar la calidad de las muestras en cuanto a la carga de contaminación orgánica presente.
EQUIPO, MATERIAL, REACTIVOS Y PREPARACIÓN DE SOLUCIONES

· Incubadora (20°C) 
· Equipo de aireación
· Soporte universal

· Pinzas para bureta

·  Bureta

· Matraz erlenmeyer

· Pipetas

· Botellas Winkler de 300 ml

Reactivos
(Todos los productos químicos deben ser grado reactivo, a menos que se indique otro grado):
	1.-
	Fosfato monobásico de potasio (KH2PO4)

	2.-
	Fosfato dibásico de potasio (K2HO4)

	3.-
	Fosfato dibásico de sódio heptahidratado (Na2HPO4.7H2O)

	4.-
	Cloruro de amônio (NH4Cl)

	5.-
	Sulfato de magnésio heptahidratado (MgSO4.7H2O)

	6.-
	Cloruro de cálcio anhidro (CaCl2)

	7.-
	Cloruro férrico hexahidratado (FeCl3.6H2O)

	8.-
	Ácido sulfúrico concentrado (H2SO4)

	9.-
	Hidróxido de sódio (NaOH)

	10.-
	Sulfito de sódio (Na2SO3)

	11.-
	2-cloro-6 (triclorometil) piridina

	12.-
	Glucosa grado patrón primário (C6H12O6)

	13.-
	Ácido glutâmico grado patrón primario (C5H9NO4)


Preparación de Soluciones:

	A.-
	Solución amortiguadora 

de fosfatos.
	1.- Pesar  8.5  g de fosfato monobásico de potasio.

2.- Pesar 21.75 g de fosfato dibásico.

3.- Pesar 33.4 g  de fosfato dibásico de sodio heptahidratado.

4.- Pesar 1.7 g de cloruro de amonio.

5.- Disolver (1 al 4) en 500ml de agua destilada y aforar a 1L.

6.- Medir pH, debe ser de 7.2.

	B.-
	Solución de sulfato de magnesio.
	1.- Pesar 22.5 g de sulfato de magnesio heptahidratado.

2.- Disolver en un poco de agua y aforar a 1L.

	C.-
	Solución de cloruro de calcio.
	1.- Pesar 27.5 g de cloruro de calcio anhidro.

2.- Disolver en un poco de agua y aforar a 1L

	D.-
	Solución de cloruro férrico.
	1.- Pesar 0.25 g de cloruro férrico hexahidratado.

2.- Disolver en un poco de agua y aforar a 1L.

	E.-
	Solución de ácido sulfúrico 0.1N.
	1.- En un matraz aforado de 1L agregar 500 ml de agua destilada.

2.- Adicionar 2.8 ml. de ácido sulfúrico concentrado.

3.- Mezclar y aforar a 1L con agua destilada. 

	F.- 
	Solución de NaOH 0.1 N.
	1.- Pesar 4.0 g de hidróxido de sodio.

2.- Disolver en un poco de agua y aforar a 1L.

	G.-
	Solución de sulfito de sodio
	1.- Pesar 1.575 g de sulfito de sodio

2.- Disolver en un poco de agua y aforar a 1L.

OJO: Esta solución NO es estable; debe prepararse diariamente, (en todo caso se puede prescindir de ella). 

	H.-
	Solución patrón de glucosa-ácido glutámico
	1.- Secar glucosa y ácido glutámico a 103 ºC/1 hr. 

2.- Enfriar en desecador.

3.- Pesar 150mg de glucosa y 150mg de ácido glutámico.

4.- Disolver en un poco de agua y aforar a 1L.

OJO. Preparar inmediatamente antes de usarse.

	I.- 
	Solución de cloruro de amonio
	1.- Pesar 1.15 de cloruro de amonio

2.- Disolver en 500ml de agua, ajustar pH a 7.2 y aforar a 1L


PROCEDIMIENTO

Método Directo

1. Se emplea en muestras cuya DBO no exceda de 7 mg/L
2. Las muestras deben preservarse bajo refrigeración a 4°C y analizarse antes de 24 horas.

3. Llevar la muestra a 20°C aproximadamente airear durante 30 min. Con una bomba de aire para aumentar el contenido de oxigeno hasta saturación

4. Neutralizar las muestras a un pH aproximado de 7.0 (6.5-7.5) con H2SO4 0.1N o con NaOH 0.lN.
5. Llenar 2 o más botellas para DBO con la muestra dejando que se derramen.

6. Analizar inmediatamente una de las botellas para oxigeno disuelto (oxigeno disuelto inicial, ODI) y las otras botellas de incuban por 5 días a 20°C, manteniendo siempre un sello hidráulico.
7. Una vez transcurridos 5 días determinar la cantidad de oxigeno disuelto (ODF) ya que sea por el método químico o por el método electrométrico
Cálculos:
mg/LDBO = ODI-ODF

Donde
ODI= mg de oxigeno disuelto inicial
ODF= mg de oxigeno disuelto después de la incubación

Método de las diluciones
· Preparación del agua de dilución: en un garrafón previamente lavado con agua agregar 1.0 mi de cada una de las soluciones de nutrientes (A, B, C y D) por cada litro de agua y airear hasta su completa saturación.
· Las diluciones recomendadas para la muestra por analizar se señalan en el siguiente cuadro.

	TIPO DE DESECHO

	DBO (Estimada en mg/L)

	Dilución

(ml de muestra por 300 mL)


	Desecho Industrial concentrado

	5.0 -5000

	0.3-3.0


	Aguas residuales domesticas

	1 00-500

	3-15


	Efluentes tratado

	20-100

	15-75


	Agua de río

	5-20

	75-300




· Transferir en las botellas Winkler volúmenes de la muestra aproximados de la muestra realizando 3 diluciones como mínimo, usando una pipeta y llenar las botellas con agua de dilución.
· Llenar otra botella con agua de dilución (blanco)
· Determinar, de la misma manera que en el método directo, la cantidad de Oxigeno disuelto inicial (ODI) y la cantidad de oxigeno disuelto final (ODF).

Determinación de Oxígeno Disuelto

La determinación de oxígeno disuelto tanto inicial como final se realiza por medio del método yodométrico de azida modificado o por el método electrométrico,  ambos, establecidos en la norma mexicana NMX-AA-012-SCFI-2001.
En esta práctica se hará uso del método yodométrico de azida modificado.

Método yodométrico para oxígeno disuelto

· Para fijar el oxígeno, adicionar a la botella tipo Winkler que contiene la muestra, 2ml de sulfato manganoso

· Agregar 2ml de la solución alcalina de yoduro-azida

· Tapar la botella, agitar y luego dejar sedimentar el precipitado

· Añadir 2ml de H2SO4 concentrado (1 a 1) , volver a tapar y mezclar por inversión hasta completa disolución del precipitado

· Titular 100ml* de la muestra con la solución estándar de tiosulfato de sodio 0.025N casi hasta el final de la titulación, cuando alcance un color amarillo pálido, se agrega 1 ml de almidón (se torna azul), continuar la titulación hasta la desaparición del color azul. (con mucho cuidado gota a gota)

OD mg/l = N x ml de tiosulfato x 8 x 1000
98.7

Donde:



N = normalidad del tiosulfato



8 = gramos/equivalente de oxígeno



98.7 = volumen corregido por el desplazamiento de los reactivos agregados a la botella tipo Winkler

*Nota: se pueden tomar solamente 50 ml para ocupar menos reactivos en la titulación, en este caso se calcula dividiendo entre 49.35.

RESULTADOS 

 Cálculos:
                            mg/L DBO5 = ODI - ODF
P

ODI= Oxigeno disuelto inicial
ODF= Oxigeno disuelto final.
P= % de dilución o fracción volumétrica decimal de la muestra utilizada que es igual a: ml de muestra para dilución/volumen frasco Winkler

En base al tipo de muestra analizada completa la siguiente tabla:

	Equipo
	Tipo de 

muestra
	ODI
	ODF
	mL de muestra

para dilución
	P

(% de dilución)
	mg/l de DBO

	1
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	

	3
	
	
	
	
	
	

	4
	
	
	
	
	
	

	5
	
	
	
	
	
	

	6
	
	
	
	
	
	

	7
	
	
	
	
	
	

	8
	
	
	
	
	
	


ANALISIS DE RESULTADOS Y CONCLUSIONES:

Compare el resultado obtenido con el reportado en la Norma Técnica para la muestra analizada, discutir por equipo y emitir su opinión.

_______________________________________________________________

_______________________________________________________________

_______________________________________________________________

_______________________________________________________________

__________________________________________________________________

__________________________________________________________________

__________________________________________________________________

CUESTIONARIO:

1. ¿Qué significa el término incubación para los fines de esta práctica?
2. Explique el término biota
3. ¿A qué se refiere el término sello hidráulico?
4. Defina el término de DBO
5. Defina el termino de Demanda Química de Oxigeno (DQO).

6. Explique la relación entre DQO y la DBO

7. ¿Qué significa DBO5?
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DIAGRAMA DE LA PRÁCTICA 
NOTA: puntos que se deben considerar para trabajar las muestras que serán analizadas por el MÉTODO DE LAS DILUCIONES para determinar DBO5.

· Las muestras problema no deben contener más de 7 mg/l de DBO.

· La muestra debe ser preservada en  frio a 4 °C y analizada antes de 24 hr.

· Para realizar el análisis la muestra debe ser estabilizada a 20 °C.
· El pH de la muestra debe estar en 7.0   ó  en un rango de (6.5 a 7.5) por lo que se puede estandarizar con H2SO4  0.1N  ó  NaOH  0.1N de acuerdo a las características del pH.       

A. Preparar  el agua de dilución o también llamada de nutrientes (está compuesta con minerales y azucares), esta agua será la que utilicen  los microorganismos para nutrirse durante el periodo de incubación. 
B. Oxigenar el agua de nutrientes utilizando una bomba de vacio (colocar una manguera del lado contrario de donde se absorba el aire) oxigenar el agua de dilución hasta que quede saturada de oxígeno aproximadamente 30 min.
C. Preparar las muestras problema:
· Muestra que será utilizada para determinar oxigeno disuelto inicial (ODI)

· Muestra que será utilizada para determinar oxigeno disuelto final (ODF)

	1. La muestra problema para determinar ODI: colocar una alícuota de 10 ml en un frasco Winkler y adicionar hasta el cuello del frasco el agua de dilución previamente preparada.
2. La muestra problema para determinar ODF: colocar una alícuota de 10 ml  en un frasco Winkler y adicionar hasta el cuello del frasco el agua de dilución no dejar  burbujas de aire y posteriormente cubrir el frasco con una bolsa de plástico negro y dejar reposar en condiciones normales durante 5 días.

(Incubación a 20 °C durante 5 días)
	

[image: image1]
	 La muestra preparada para determinar ODI:
- En el mismo frasco agregar 1 ml de sulfato manganoso.

- Posteriormente agregar 1 ml de yoduro alcalino.

- Colocar el tapón del frasco y agitar 10 seg.

- Reposar en la obscuridad 15 min.

- Agitar y reposar otros 15 min.

- Destapar el frasco y con mucho cuidado agregar 1 ml de H2SO4 concentrado y después en seguida otro mililitro del mismo ácido teniendo un total de 2 ml.

- Tapar y agitar por rotación sobre la mesa.

- Reposar 15 min y volver agitar hasta que desaparezca el precipitado.

    
	

	
	
	- Medir 50 ml de la muestra preparada anteriormente y colocarla en un matraz erlenmeyer.

- Titular con tiosulfato de sodio 0.025N hasta color (PAJA).
- Agregar 1 ml de almidón observar la aparición de color (AZUL PRUCIA).

- Titular nuevamente con el tiosulfato hasta desaparición de color.

- Sumar los dos valores obtenidos en la titulación con tiosulfato.
	



	CALCULO DE DBO5:
DBO5 = ODI - ODF
                    P 

DBO5 = mg/l
P = Fracción decimal 
	
	La muestra preparada para ODF:
Seguir los mismos pasos que en la determinación de ODI.
 
	
	 CALCULAR   (ODI)
ODI = ml de tiosulfato X 0.025N X 0.008 X 106
                                    50 ml
50 ml de alícuota = 49.35


¡REAFIRMANDO CONOCIMIENTOS!

TRABAJO EN EQUIPO

Nombres:_______________________________________________________

Fecha: _____________ Grupo: ___________       Equipo:__________  

I. INSTRUCCIONES: relacionar correctamente las siguientes columnas.
	1
	(         )
	Indicador utilizado para la titulación en el método de determinación  de ODI y ODF.
	Y)
A)
	Biológico
8

	2
	(         ) 
	El método para determinar la DBO es:
	S)
	Sulfato manganoso y yoduro alcalino

	3
	(         )
	El color de la primera titulación con el tiosulfato es:
	E)
	DBO

	4
	(         )
	Es la solución utilizada para la titulación el ODI.
	L)
	Paja

	5
	(         )
	Es la normalidad de la solución titulante.
	N)
	DQO

	6
	(         )
	Es el mili-equivalente del oxígeno en  la formula para calcular la ODI.
	V)
	Almidón

	7
	(         )
	Color que indica el punto final de la titulación en el método de determinación de  ODI.
	R)
Z)
	0.008
H2SO4

	8
	(         )
	Es un parámetro que determina solamente los sólidos orgánicos biodegradables en una muestra de agua residual.
	T)
	Tiosulfato

	9
	(         )
	Son los dos primeros reactivos que se agregan para determinar ODI.
	M)
	Transparente

	10
	(         )
	Es el reactivo que se utiliza para llevar acabo la reacción de oxidación de los sólidos orgánicos en medio fuertemente ácido.
	P)
Q)
	0.25N

0.025N

	
	
	
	K)
	H2SO4/Ag2SO4


VALOR: 5 PUNTOS

II.  INSTRUCCIONES: resolver correctamente los siguientes problemas. 

1. Determinar los mg/l de DBO en base a los siguientes datos. Muestra del cárcamo.                                                                                                                   

	V muestra 
(mL)
	ODI  
(mg/L)
	ODF 
(mg/L)
	O2 utilizado (mg/L)
	P 
(Fracción  decimal)
	DBO 
(mg/L)

	10
	8.2
	5.8
	
	
	

	15
	8.1
	3.4
	
	
	

	20
	7.9
	3.5
	
	
	

	
	RESULTADO
	


VALOR: 2.0 PUNTOS

2. Calcular los mg/l  de DQO en base a los siguientes datos. Muestra de la Planta el Rosario.

 V muestra  =  50 ml.

Gasto de SAF 0.25N (blanco)  =  25.8 ml.

Gasto de SAF 0.25N (muestra problema)  =  12.2 ml.

	FORMULA


	SUBSTITUCIÓN
	RESULTADO


VALOR: 1.5 PUNTOS

3. En base a los resultados obtenidos en los dos problemas anteriores: 

 Calcular  mg/l de los sólidos orgánicos NO biodegradables de la muestra de agua residual analizada (muestra del cárcamo). 

	CALCULOS


	RESULTADOS




VALOR: 1.5 PUNTOS

VALOR TOTAL DE CONOCIMIENTOS: 10 PUNTOS
UNIDAD  2. Tratamiento de las Aguas
PRÁCTICA No. 6
DETERMINACIÓN DE CARBONATOS (CO3=), BICARBONATOS (HCO3-), SULFATOS (SO4=)  y CLORUROS (Cl-)  EN LAS AGUAS TRATADAS
INTRODUCCIÓN
El ion carbonato se encuentra en las aguas tratadas formando compuestos con elementos alcalinotérreos, principalmente con el calcio  (CaCO3) y con el calcio y magnesio, en la dolomita (CaCO3. MgCO3). Generalmente la calcita es el compuesto dominante en la mayoría de los compuestos sólidos. 

Al considerar la contaminación por partículas, es conveniente conocer su contenido de carbonatos y bicarbonatos ya que altos contenidos de éstos pueden inducir que las condiciones meteorológicas que las dispersan son deficientes y pueden causar daños al ser humano provocando diferentes enfermedades respiratorias. Dentro del aspecto de análisis, los métodos que se basan en la determinación de CO2 proveniente de la liberación de carbonatos, son métodos que se catalogan como directos y se utilizan para determinar principalmente el contenido de CO3. Los métodos gravimétricos son simples y rápidos, y se adaptan bien para los sedimentos sólidos que contienen calcio. Otro de los iones importantes son los cloruros ya que también pueden ser combinados con el calcio y formar partículas cementantes alcalinas, que tendrían el mismo efecto de contaminación por partículas.

Principios
La muestra se trata con ácido diluido, y el ácido residual (no usado por el carbonato) se titula. Los resultados se refieren como “carbonato de calcio equivalente”, debido a que la disolución no es selectiva, sólo para la calcita, ya que otros carbonatos como la dolomita pueden estar disueltos en cierto   grado.

El ion sulfato (SO4=) se precipita en medio de ácido acético con cloruro de bario (BaCl2) como sulfato de bario (BaSO4). La absorbencia de la suspensión de BaSO4 se mide con un espectrofotómetro y la concentración de SO4= se determina por comparación con una curva estándar.

Interferencias

El color y la materia suspendida podrían causar interferencias. Alguna materia suspendida podría eliminarse por filtración. Si ambas son pequeñas en comparación con la concentración de SO4=, la manera de corregir estas interferencias se indica en el método de análisis, la concentración mínima detectable es cercana a 1 mg/l de SO4=.   
OBJETIVO

Determinar la concentración de carbonatos de calcio y magnesio en una muestra de sedimento sólido, así como el contenido de sulfatos y cloruros para definir el grado de contaminación aérea local por partículas en una muestra de sedimento  solido o húmedo.
Determinación de Carbonatos y bicarbonatos (CO3=  y  HCO3-)

MATERIAL 

· Matraz Erlenmeyer de 125  ó  250 ml
· Pipeta de 50  ó  10  ml volumétrica 

· Bureta o microbureta para titulación

· Papel Whatman No. 42
REACTIVOS
· Fenolftaleína 0.1%  en etanol al 60%

· Anaranjado de metilo al 1% en agua destilada

· Ácido sulfúrico 0.02 N 

PROCEDIMIENTO

Filtrar en el caso que se tengan sólidos flotantes que puedan dar interferencia en la determinación.
Determinación de (CO3=  y  HCO3-)

1. Se toma una alícuota de 10 ml de la muestra problema y se coloca en el  matraz  Erlenmeyer  de 250 ml, se le agrega una gota de indicador de   fenolftaleína. 

2. Si se aprecia un color rosa denota que existen carbonatos, se titula con el H2SO4 0.02 N hasta la desaparición del color rosa. Se anota la lectura del gasto de la bureta, y se le llamara gasto (Y).

3. En el caso que no se tenga color con el indicador de fenolftaleína el valor en la determinación de carbonatos es cero.

NOTA: En el caso que no se tenga color con el indicador de fenolftaleína el valor en la determinación de carbonatos es cero.

4. Al mismo matraz agregar una gota de indicador anaranjado de metilo y continuar titulando con la solución de H2SO4 0.02 N.

5. La titulación se hace lentamente hasta observar el cambio de color o vire a color canela.

6. Se toma la lectura y se anota, a esta segunda lectura le llamaremos (Z).

Cálculos

meq/L de CO3=  =   (2Y)   X     N    del   H2SO4        X       1000

                                                      ml de alícuota

meq/L de  HCO3-    =    (Z  -  Y)    X    N    del   H2SO4        X       1000

                                                      ml de alícuota

Determinación de cloruros  (Cl-)

MATERIAL

· Matraz Erlenmeyer de 125 ml o 250 ml

· Bureta de 25 ml o 50 ml

· Pipeta de 5 ml volumétrica o graduada

REACTIVOS

· Cromato de potasio indicador al 5%

· Solución valorada de Nitrato de Plata 0.01N

PROCEDIMIENTO

A la muestra titulada de carbonatos y bicarbonatos se le agrega 1 ml de Cromato de potasio, se agita y se titula con Nitrato de Plata hasta coloración precipitado color carne. Cuando la cantidad de cloruro es grande, la solución va tomando coloración amarilla hasta obtener el color rosa tenue de la piel.

CALCULOS

meq/L de Cl- =  [(ml de AgNO3 problema)  -  (ml de AgNO3 testigo)]  X  N  X  1000 

                                                          ml de alícuota

Método espectrofotométrico para determinación de sulfatos (SO4) como precipitado de sulfato de bario

MATERIAL 

· Vaso de precipitados de 250 ml
· Pipeta  volumétrica de  10  ml

· Embudo para filtración

· Papel filtro Whatman No. 42 de 9 a 11 cm de diámetro

· Matraz balón de 1000 ml

EQUIPO

· Agitador magnético. Seleccione el control de agitación deseado,  la velocidad exacta no es algo fundamental en la determinación, pero debe ser constante para cada serie de muestras y estándares. 

· Espectrofotómetro. Longitud de onda de 420 nm.

REACTIVOS
· Solución buffer A.

· Solución buffer B.

· Solución estándar de sulfato

· Cristales de BaCl2
· Solución estándar de sulfatos. Pese 0.1479g de Na2SO4 anhidro y disuelva en agua destilada, afore a un litro. Esta solución tiene una concentración de 100 mg/l de  SO4=.

Preparación de reactivos

· Solución A. pese 30 g de MgCl2.6H2O, 5 g de acetato de sodio CH3COOONa.3H2O y un gramo de KNO3. Mida 20 ml de ácido acético, disuelva en 500 ml de agua destilada y afore a un litro. Esta solución se usará cuando la concentración de sulfato sea mayor de 10 mg/l.

· Solución B. pese 30 g de MgCl2.6H2O, 5 g de acetato de sodio CH3COOONa.3H2O, un gramo de KNO3  y 0.111 g de  Na2SO4. Mida 20 ml de ácido acético al 99 %. Disuelva en 500 ml de agua destilada y afore a un litro. Esta solución se usará cuando la concentración de sulfatos sea menor de 10 mg/l.

Determinación de sulfatos (SO4=)

Transfiera un mililitro de nuestra y colóquela en un matraz Erlenmeyer de 100 ml, agregue 39 ml de agua destilada y adicione 10 ml de la solución A  ó  B (según sea el caso); agite y agregue una “punta de espátula” de BaCl2. A partir de esto, agite exactamente por un minuto a velocidad constante e inmediatamente transfiera a la celda del espectrofotómetro algo de la solución formada, y efectúe la lectura de la turbidez a una longitud de onda de 420 nm. 

NOTA: no deben pasar más de 5 min para efectuar la lectura de la muestra.

Curva de calibración de los sulfatos

	MATRAZ NÚMERO
	mL DEL PATRÓN DE 100 mg/L DE SO4=
	mL DE AGUA QUE SE DEBEN AGREGAR  PARA AFORAR A 50 mL
	mL  DE SOLUCIÓN (A  O  B)  QUE SE DEBEN AGREGAR
	CONCENTRACIÓN FINAL DE 

SO4= mg/L 
	ABSORBENCIA, 420 nm

	1
	0
	40
	10
	0
	

	2
	5
	35
	10
	10
	

	3
	10
	30
	10
	20
	

	4
	15
	25
	10
	30
	

	5
	20
	20
	10
	40
	

	6
	25
	15
	10
	50
	


Cálculos

mg/L  de  SO4=  =   (mg SO4=  de la curva)   (FD)

FD  =  factor de dilución  =   1:50  =   50

NOTA: si la solución  A  se utilizó como buffer, determine la concentración de sulfatos directamente de la curva.
RESULTADOS Y DISCUSIÓN

	EQUIPO
	MUESTRA
	pH
	C.E.

mS/cm


	ALCALINIDAD

CO3=        HCO3-           Cl-
meq/L
	SO4=

mg/L

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


CONCLUSIONES

_____________________________________________________________

_________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________ 

CUESTIONARIO

1. Como son aplicados estos criterios para determinar la calidad de las aguas tratadas.
2. Porque se deben determinar la concentración de cloruros en las aguas tratadas que son utilizadas para riego.
3. Con que otros elementos los carbonatos forman aguas duras.   
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UNIDAD 2.  Tratamiento de las Aguas

PRACTICA No. 7

DETERMINACIÓN DE CLORO TOTAL Y CLORO RESIDUAL EN AGUAS TRATADAS (MÉTODO IODOMÉTRICO NMX-AA-100-1987).
INTRODUCCIÓN

El tratamiento por cloración del agua sirve principalmente para destruir los microorganismos que pueden ocasionar daños a la salud. El cloro actúa oxidando la materia orgánica, un beneficio secundario es mejorar la calidad del agua, como resultado de la reacción del cloro con amoniaco, fierro, manganeso, sulfuro y algunos compuestos orgánicos. El cloro puede introducirse en forma de gas, en solución acuosa o en forma de hipoclorito, ya sea de sodio o de calcio, los cuales al disolverse en el agua desprenden cloro. El gas es el más económico, por esta razón es el que más se aplica en las plantas de tratamiento para desinfectar las aguas. Los equipos que generalmente se utilizan para aplicar el cloro reciben el nombre de cloradores, cloronizadores y se tienen otros similares.
El cloro puede producir efectos adversos como el de intensificar el sabor y olor característicos de fenoles y otros compuestos orgánicos, la formación de compuestos órgano clorados que son potencialmente carcinógenos y la formación de cloraminas que producen efectos nocivos a la vida acuática, entre otros.
El cloro en el Agua

La desinfección consiste en la exterminación de las bacterias patógenas que pueden contener, en el proceso se elimina la mayor parte que puedan tener de los entero-patógenos y se reducirá considerablemente la cantidad de bacterias. Sin embargo no se obtendrá una esterilización completa. El cloro, en sus diversas formas, se emplea casi universalmente como desinfectante del agua, por ser barato, seguro y su manejo no presenta gran dificultad. El cloro y el agua reaccionan según la siguiente ecuación. El ácido hipocloroso, OHCl, se ioniza o se disocia en iones de hidrógeno e hopoclorito en otras reacciones reversibles.

Cl2 + H2O             HOCl + HCl

HOCl                    H + OCl

El ácido hipocloroso y los iones hipoclorito son los que realizan la esterilización. El grado de esterilización depende directamente del pH del agua y la eficiencia de la desinfección depende de la proporción del ácido hipocloroso, siendo tanto mayor cuanto mayor es está proporción y por lo tanto, esta eficacia se reduce a altos valores de pH.

A valores de pH por debajo de 3 puede existir algo de cloro molecular. El cloro presente en el agua en forma de ácido hipocloroso, iones hipoclorito y cloro molecular se define como cloro libre disponible. Los hipocloritos tales como los cálcicos y los sódicos, y la cal clorada, actúan de la misma manera, por ejemplo, cuando se disuelve hipoclorito cálcico en agua, ioniza como sigue:

H + OCl                       HOCl

Ca(OCl)2                    Ca + 2OCl

Generalmente la eficacia de la desinfección generalmente se ve afectada por el pH, también la eficacia de la cloración se ve afectada al combinarse el cloro libre con la materia orgánica e inorgánica, por reaccionar con el amoniaco y con las aminas orgánicas para formar cloraminas reduciendo con ello su poder desinfectante.

El cloro se emplea en el tratamiento de las aguas también para la prevención y eliminación de olores, hierro y color, la forma de cómo actúa es  destruyendo las enzimas extracelulares de las células bacterianas con lo que se otorga el titulo de ser bactericida, solo se ve afectada su  eficiencia nuevamente por el pH  en valores altos y bajas temperaturas en el agua.

Cloración.-  La cloración se puede considerar bajo dos aspectos; según el momento en el que se añade durante el proceso general del tratamiento o según los resultados finales.

Simple cloración.- En algunas ciudades se emplean   en las aguas superficiales sin otro tratamiento que la simple cloración, aunque en algunos casos el agua se encuentra almacenada por periodos largos, es importante la cloración ya que es la garantía de desinfección. Las aguas que no tienen otro tratamiento contienen probablemente grandes cantidades de materia orgánica, lo cual indica que se requieren dosis mayores y tiempos largos de contacto para mayor seguridad de desinfección se puede agregar 0.5 mg/L para poder obtener la cantidad residual combinado disponible en el sistema de distribución que se enviará a la población.

Pre-cloración.- La aplicación de la pre-cloración tiene varias ventajas,  puede mejorar la cuagulación y reducirá los gustos y olores originados por los lodos en los tanques de sedimentación; al reducir la cantidad de algas y de otros organismos puede conservar más limpia la arena de los filtros y aumentar la duración de los ciclos de filtración.

La dosis de actividad eficaz depende, naturalmente, del mantenimiento de un cierto cloro residual a través   de las distintas unidades de instalación. Con frecuencia esta dosis es tal que el agua llega a los filtros con una cantidad de cloro residual combinado de 0.1 a 0.5 mg/L. La combinación de la pre-cloración con las bacterias en los filtros ha de reducirse con el objeto de obtener en el efluente final una cantidad de colifórmes de acuerdo al rango de la  norma.

Pos-cloración.- Está expresión define generalmente la adición de cloro al agua, después de los tratamientos. Cloración marginal es la que se realiza en los filtros rápidos, el cloro puede añadirse en el depósito de la salida de los filtros, de tal manera que se asegure un tiempo de contacto adecuado. Si solo se practica pos-cloración, este tiempo de contacto debe ser de por lo menos 30 min, antes de que el agua pueda llegar a ser consumida. La dosis depende del carácter del agua y puede ser de 0.25 a 0.5 mg/L para obtener un residual combinado de 0.1 a 0.2 mg/L conforme el agua sale de la instalación. En algunos casos se añade cloro en puntos estratégicos de las tuberías del sistema de distribución, con el objeto de mantener en las mismas una cierta cantidad de cloro residual.

Cloración al Break-Point.- Tal como se dijo anteriormente cuando se añade el cloro al agua se combina con la materia orgánica e inorgánica y parte de la combinación resultante, pueden ser cloro-fenoles los que pueden proporcionar olores desagradables. Si se aumenta la dosis de cloro el residual combinado aumenta también aumentando el olor a cloro. Esto continuará hasta que la cantidad de cloro residual presente una caída, lo cual se puede demostrar por medio de una gráfica, esta caída es lo que constituye el Break-Point (punto de ruptura).  Las dosis probables de cloro 7 a 10 mg/L para obtener un residual libre de alrededor de 0.5 mg/L o más. Para obtener una curva más  pronunciada de Break-Point se puede añadir amoniaco si no se encuentra presente.

Cloración Residual Libre y Cloración Residual Combinada.- La mayor parte de la pre-cloración y pos-cloración se practica para obtener un residual combinado. En el proceso seguido para obtener un cloro residual libre se eliminarán las materias que originan olor y una vez satisfecha la demanda de cloro se puede mantener el residual en el sistema de distribución, mientras el agua no se exponga a la acción de la luz solar.

De-cloración.- La cloración a dosis elevadas puede producir residuales desagradables, Especialmente si se ha pretendido una acción desinfectante rápida ola eliminación de olores pero no se ha efectuado  Break-Point. Este proceso se ha denominado super-cloración y esta puede seguirle un proceso de de-cloración. La aireación elimina  el cloro, el ácido hipocloroso y la dicloramina al modificar el equilibrio de las reacciones de ionización, también puede emplearse anhídrido sulfuroso, el sulfito y bisulfitos sódicos y también es útil el carbón activado. Las muestras de agua cloradas que se recogen para los ensayos bacteriológicos se de-cloran   con sulfato sódico.         

OBJETIVO Y CAMPO DE APLIACIÓN

Esta Norma Mexicana establece un método iodométrico para la determinación de cloro total en agua potable, cruda y tratada.

El método es aplicable a concentraciones de cloro de 0.7 a 15 mg/L.
PRINCIPIO

El cloro en solución ácida oxida el ion ioduro a iodo, el cual se titula con una solución patrón de tiosulfato de sodio empleando como indicador almidón. La titulación se lleva a cabo a un pH menor de 4, porque la reacción no es estequimétrica a pH neutro debido a la oxidación parcial del tiosulfato a sulfato.
INTERFERENCIAS

Causan interferencias positivas las formas oxidadas de manganeso, agentes oxidantes y agentes reductores como sulfuros orgánicos.

La titulación a pH neutro minimiza el efecto interferente de iones férricos y nitritos pero la titulación ácida es preferible, ya que algunas formas de cloro combinado no reaccionan a pH 7. Se emplea ácido acético en la titulación; el ácido sulfúrico incrementa las interferencias y nunca debe emplearse ácido clorhídrico.
EQUIPO

· Potenciómetro.
MATERIALES 

· Pipeta volumétrica.
· Probeta de 100ml.
· Matraz Erlenmeyer.
· Bureta.
REACTIVOS

Los reactivos que a continuación se mencionan deben ser grado analítico a menos que se indique otra especificación. Cuando se hable de agua debe en tenderse como agua destilada exenta de cloro.
· Ácido acético concentrado (glacial).
· Ioduro de potasio (KI).
· Solución indicadora de almidón: Disolver 0.5 g de almidón agregándolo lentamente y con agitación en 100 cm3 de agua hirviendo. Preservar con 125 mg de ácido salicílico, 400 mg de cloruro de zinc o una combinación de 400 mg de propionato de sodio y 200 mg de azida de sodio.

· Solución patrón de tiosulfato de sodio 0.1N: Disolver 25 g de tiosulfato de sodio (Na2S2O3 •5H2O) y aforar a 1000 cm3 con agua hervida fría y estandarizar con una solución de dicromato de Potasio (K2Cr2O7) después de 2 semanas de almacenamiento. Este almacenamiento es necesario para permitir la oxidación de cualquier ion bisulfito presente. Adicionar 1 cm3 de cloroformo (CHCl3) con el fin de minimizar la acción bacteriana.

· Solución de iodo 0.1N: Disolver 40 g de KI en 25 cm3 de agua; añadir 13 g de iodo re-sublimado y agitar hasta disolver. Transferir a un matraz volumétrico de 1 L y aforar. Estandarizar la solución como sigue:

Transferir exactamente de 40 a 50 cm3 de solución patrón de tiosulfato 0.1N a un matraz y titular con solución de iodo 0.1N utilizando solución de almidón como indicador.
Alternativamente, preparar directamente la solución patrón de iodo 0.1000N pesando 12.69g de estándar primario de iodo re-sublimado. Debido a que pueden ocurrir pérdidas por la volatilidad del I tanto del sólido como de la solución, transferir inmediatamente el sólido a la disolución de KI como se especifica anteriormente. No dejar nunca la solución en recipientes abiertos durante períodos prolongados.
· Solución patrón de iodo 0.282N: Disolver en un matraz volumétrico de 1L 25 g de KI con un poco de agua y añadir la cantidad suficiente de solución de iodo 0.lN estandarizada para obtener una solución 0.0282N y aforar a 1L con agua. Para un trabajo preciso, es conveniente estandarizar diariamente de acuerdo con lo indicado en el inciso 6.6, utilizando de 5 a 10 cm3 de Na2S2O3. Almacenar en frascos ámbar o en la obscuridad; proteger la solución de la luz directa en todo momento y evitar todo contacto con hule.

PROCEDIMIENTO.

· Seleccionar un volumen de muestra de tal manera que gaste entre 0.2 y 20 cm3 de tiosulfato 0.01N. Se recomienda usar 100 cm3 de muestra.
· En un matraz Erlenmeyer poner el volumen de muestra seleccionado. Agregar 3 cm3 de ácido acético para obtener un pH menor de 4; agregar aproximadamente 1 cm3 de KI al 10%; agitar la muestra y ponerla en la obscuridad por un período de 5 min.
· Titular directamente con Na2S2O3 0.025N ó 0.01N a un color amarillo paja. Añadir en ese momento 1 cm3 de solución indicadora de almidón y titular hasta que el color azul formado desaparezca.
· Para corrección de resultados por impurezas, agentes oxidantes o reductores, tomar un volumen de agua igual al de la muestra y seguir el mismo procedimiento.
a) Si se desarrolla un color azul, titular con Na2S2O3 0.01N o 0.025N hasta la desaparición del color.
b) Si no hay desarrollo del color azul, titular con una solución de iodo 0.0282N hasta que el color azul aparezca y continuar la titulación con Na2S2O3 0.01N o 0.025N, anotando la diferencia.
CALCULOS.

Para determinación de cloro total en muestras de agua:
mg Cl como Cl2/L =     (A – B) N x  35450__
                                        cm3 de la muestra

Donde:

A  = volumen de Na2S2O3 gastado en la muestra (cm3).

B  = valor absoluto del volumen de Na2S2O3 gastado en el blanco (cm3)

N  = Normalidad del Na2S2O3.
PROCEDIMIENTO CON EL FOTOCOLORIMETRO

METODOS

101  Cloro con REACTIVOS LÍQUIDOS   (0.02 – 4 mg/L Cl2)

Se visualiza la siguiente selección: > > diff (para la determinación diferenciada de cloro libre, ligado y total)

Cloro libre con reactivo líquido.

· Preparar cero (presionar zero en el equipo).

· Llenar una cubeta limpia de 24 mm con 10 ml de prueba, cerrándola a continuación con su tapa.

· Colocar la cubeta en el compartimiento de medición, según posición 


· Presionar la tecla ZERO.

· Sacar la cubeta del compartimento de medición y vaciarla.

· Mantener la botella cuentagotas en posición vertical y presionarla ligeramente para añadir las siguientes gotas de igual tamaño:

6 gotas de solución tampón DPD 1

2 gotas de reactivo liquido DPD 1

· Llenar la cubeta hasta la marca de 10 ml con la prueba acuosa.

· Cerrar la cubeta con su tapa y mezclar su contenido.

· Colocar la cubeta en el compartimento de medición, según posición  

· Presionar la tecla TEST.

Zero aceptado 

 Preparar Test 

Presionar Test

A continuación se visualizará el resultado como mg/L de cloro libre.

Observaciones (cloro libre y total)

1. Una vez usadas, cerrar las botellas cuentagotas con su correspondiente tapa de color.

2. Guardar el set reactivo a una temperatura entre +6°C y +10°C.

3. Véase también el contenido de (observaciones).

110  Cloro con REACTIVO POWDER PACK (PP)  (0.02 – 2 mg/L  Cl2)

Se visualiza la siguiente selección: > > diff (para la determinación diferenciada de cloro libre, ligado y total)

Cloro, determinación diferenciada con reactivo Powder Pack (PP).

· Preparar cero (presionar zero en el equipo).

· Llenar una cubeta limpia de 24 mm con 10 ml de prueba, cerrándola a continuación con su tapa.

· Colocar la cubeta en el compartimiento de medición, según posición 


· Presionar la tecla ZERO.

· Sacar la cubeta del compartimento de medición.

· Añadir a los 10 ml de prueba el contenido de un sobre de polvos VARIO Chlorine FREE-DPD/F10 directamente de su envoltura.

· Cerrar la cubeta con su tapa y agitar a continuación hasta la disolución total (20 seg).

· Colocar la cubeta en el compartimiento de medición, según posición 


· Zero aceptado. Preparar T1. Presionar Test.

· Presionar la tecla TEST. 

· Sacar la cubeta del compartimento de medición. Lavar minuciosamente la cubeta y la tapa, llenándola a continuación con 10 ml de prueba.

· Añadir el contenido de un sobre de polvos vario Chlorine TOTAL- DPD/F10 directamente de su envoltura.

· Cerrar la cubeta con su tapa y agitar a continuación hasta la disolución total (20 seg).
· Colocar la cubeta en el compartimiento de medición, según posición 


· T1 aceptado. Preparar T2. Presionar Test.

· Presionar la tecla TEST.

Espera 3 minutos como período de espera. 

Cuenta a tras 3:00.

Finalizado el período de reacción, se produce automáticamente la determinación.

· Se visualizará el resultado como:

*** mg/L lib Cl       mg/L de cloro libre.

*** mg/L lig Cl       mg/L de ligado.

*** mg/L tot Cl       mg/L de total.

Observaciones (cloro libre y total)

1. Una vez usadas, cerrar las botellas cuentagotas con su correspondiente tapa de color.

2. Guardar el set reactivo a una temperatura entre +6°C y +10°C.

3. Véase también el contenido de (observaciones).

Observaciones:

1. Limpieza de cubetas.- Muchos productos de limpieza (detergente de lavavajillas) poseen componentes reductores, que pueden provocar interferencias en las determinaciones de cloro. Para evitar esta alteración, los aparatos de vidrio deben estar exentos de componentes corrosivos al cloro. Para ello deberán sumergirse los materiales de vidrio durante una hora en una solución de hipoclorito sódico (0.1 g/L), enjuagándolos minuciosamente a continuación con agua des-ionizada.

2. Para la determinación individual de cloro libre y cloro total se recomienda utilizar siempre los mismos sets de cubetas respectivamente.

3. Evitar durante la preparación de la prueba la desgasificación de cloro, por ejemplo al pipetear o agitar. Realice la determinación inmediatamente después de la toma de prueba.

4. El desarrollo de color por DPD se efectúa entre un valor de pH de 6.2 – 6.5 por ello poseen las tabletas un tapón para la graduación del valor de pH. Pruebas acuosas muy ácidas o muy básicas han de neutralizarse antes de realizar el análisis entre pH 6 y pH 7 (con 0.5 mol/L ácido sulfúrico ó 1 mol/L de hidróxido de sodio).

5. Concentraciones mayores a:

· 10 mg/L cloro utilizar tabletas (método 100)

· 4 mg/L cloro utilizar reactivo líquido (método 101)

· 2 mg/L cloro utilizar poder packs (método 110)

· 8 mg/L cloro utilizando poder packs (método 111)

Pueden conducir a resultados de hasta 0 mg/L dentro del campo de medición. En este caso se deberá diluir la prueba con agua libre de cloro. Añadir el reactivo a 10 ml de prueba diluida, repitiendo a continuación el análisis.

6. En turbidimetro (produce mediciones erróneas). En pruebas con una elevada concentración de iones de calcio y/o alta conductividad se puede producir un enturbiamiento de la prueba con el uso de la tableta DPD No. 1 (método 100), alterando el resultado. En este caso utiliza alternativas, la tableta reactiva DPD No. 1 Calcio. Cuando el enturbiamiento se produzca solamente después de añadir la tableta DPD No.3, podrá ser evitado utilizando la tableta DPD No.1 High calcio y la tableta DPD No.3 High Calcio. El reagente DPD No.1 High Calcio se debe utilizar solamente en combinación con el reagente DPD No.3  High Calcio. No se pueden dar valores exactos ya que la aparición de en turbiamiento dependerá del tipo y composición de la prueba.

7. Todos los elementos oxidantes existentes en la prueba, reaccionan con el cloro, lo que produce un resultado más elevado.

RESULTADOS Y CONCLUSIONES

__________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________ 

CUESTIONARIO

1. ¿Qué reacciones químicas suceden durante la cloración de las aguas?

2. ¿Qué se entiende por cloro residual libre?

3. ¿Cuáles son las ventajas de aplicar cloro a las aguas durante su tratamiento?

4. ¿Qué se entiende por cloro residual combinado?

5. Describe la metodología que aplicaste en la realización de la práctica. 

I. BIBLIOGRAFIA.
- STANDARD METHODS FOR THE EXAMINATION OF WATER WASTEWATER. 16 Th edition. APHA-AWWA-WPCF.

- NMX-Z-13 GUIA PARA LA REDACCION, ESTRUCTURACION Y PRESENTACION DE LAS NORMAS MEXICANAS.
· Standard Methods for the examination of wáter and wastewater, 18 th dition, 1992.

· Photometrische Analysenverfahren, Schwendt Wissenschaftliche Verlagsgesellschaft mbH, Stuttgert 1989.

· Colorimetric Chemical Analytical Methods, 9th Edition, London.
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PRÁCTICA No. 8

DETERMINACIÓN DE NITRÓGENO COMO EXCESO DE NUTRIENTE EN LAS AGUAS TRATADAS POR EL MÉTODO DE KJELDAHL
  (NMX-AA-026-SCFI-2001)

INTRODUCCIÓN
En aguas naturales y residuales las formas de nitrógeno de mayor interés son, en orden decreciente de estado de oxidación nitratos, nitritos, nitrógeno amoniacal y nitrógeno orgánico. Todas estas formas de nitrógeno, así como el nitrógeno gaseoso (N2) son bioquímicamente inter-convertibles y son componentes del ciclo del nitrógeno.

Son de interés, cada una de ellas por muchas razones, el nitrógeno total oxidado es la suma de nitrógeno de nitratos y de nitritos. Los nitratos (NO3) generalmente están en concentraciones traza en aguas superficiales, pero pueden alcanzar niveles altos en aguas profundas. En cantidades excesivas contribuye    a  la enfermedad meta-hemoglobinemia  en niños. El  límite  de   10 mg/l de nitrógeno de NO3 ha sido impuesto en el agua de bebidas para impedir tal enfermedad. Los nitratos son encontrados en bajas concentraciones en aguas residuales domesticas recientes, pero en los influentes de plantas de tratamiento  biológico se encuentra en cantidades elevadas, los nitratos pueden encontrarse en concentraciones de más de 30 mg/l este es un nutriente esencial para muchos autótrofos fotosintéticos y en algunos casos a sido identificado como el nutriente limitante de crecimiento.  En condiciones aerobias los nitritos son oxidados a nitratos por las bacterias del grupo Nitrobacter. En condiciones anaerobias los nitratos se reducen mediante el proceso llamado Desnitrificación.

La ventaja de la Desnitrificación es la eliminación de nitrógeno de los desechos, para prevenir el crecimiento indeseable de algas y otras plantas acuáticas en cuerpos de agua receptora. 

Los nitritos son producto intermedio del ciclo del nitrógeno, en la oxidación del amonio a nitrato y en la reducción de nitratos. Tales procesos pueden ocurrir en plantas de tratamiento de agua residual, sistemas de distribución de agua y en agua natural.

Los nitratos pueden entrar en un sistema de suministro de agua a través de su uso como inhibidor  de la corrosión en agua de proceso industrial.

Los nitratos son el agente etiológico de la meta-hemoglobinemia. El ácido nitroso, el cual es formado de nitratos en solución ácida, puede reaccionar con aminas secundarias por degradación de bacterias del tipo de las nitro-somonas, muchos de los productos que se obtienen son conocidos como cancerígenos.

El   nitrógeno   de   nitratos   rara vez aparece en concentraciones mayores de 1 mg/l, aún en influentes de plantas de tratamiento municipales, su concentración en aguas superficiales y subterráneas es normalmente menor de 0.1 mg/l.

El nitrógeno amoniacal está presente naturalmente en aguas superficiales y residuales. Está concentración es generalmente baja en aguas profundas, debido a que se absorbe en partículas del suelo y arcilla y no es percolado fácilmente por los  suelos. Se produce constantemente por la des-aminación de compuestos orgánicos nitrogenados y por hidrólisis de la urea. Las bacterias del grupo Nitrosomonas convierten el amoniaco en condiciones aerobias, a nitritos. 

NH3   +   O2 bacterias                      2NO2   +   2H   +   2H2O

En la cloración de efluentes de plantas de tratamiento de aguas residuales que contienen amoniaco, virtualmente no se obtiene cloro residual libre hasta que el amoniaco ha sido oxidado formando mono y dicloraminas.

Las concentraciones de amoniaco en las aguas baría desde 40 mg/l en aguas naturales superficiales y profundas, hasta 30 mg/l en aguas residuales.

El nitrógeno orgánico es definido fundamentalmente como el nitrógeno enlazado orgánico en el estado de oxidación tri-negativo. Esto no incluye a todos los compuestos  nitrogenados. Analiticamente, el nitrógeno orgánico y el amoniacal pueden ser determinados juntos y se refiere a ellos como “nitrógeno Kjeldahl” (nitrógeno total) en un término que refleja la técnica empleada en su determinación. El nitrógeno orgánico incluye compuestos naturales tales como proteínas y péptidos, ácidos nucleicos y urea, numerosos materiales orgánicos sintéticos. Concentraciones típicas de nitrógeno orgánico varían desde 0.5 mg/L en lagos a más de 20 mg/L en aguas de desecho cruda. 

Investigaciones en el agua natural y en agua contaminada, demuestran que la mayoría del nitrógeno está presente originalmente en forma de nitrógeno orgánico (proteína) y amoniacal.

Posteriormente el nitrógeno orgánico es convertido gradualmente a nitrógeno amoniacal y más tarde en condiciones aerobias ocurre la oxidación a nitratos y nitritos. Esto se demuestra en la figura siguiente:


	    

    N Orgánico                                   N Nitratos

                                                            

                         N Amoniacal

N Nitritos

	N   mg/l




                       0                         Tiempo   Días

Figura 1. Cambios ocurridos en las formas del nitrógeno presente en aguas contaminadas bajo condiciones aerobias.

REACCIONES

Digestión:

                                                              K2SO4           

1.    R-NH2  +  H2SO4                                  (NH4)2SO4   +   CO2 
                                                              Hg2SO4
Destilación:

                                                               Tiosulfato      

2. (NH4)2SO4   +  NaOH                             NH3     +   Na2SO4

                      NH3     +    H3BO3                        (NH4)3BO3       

Titulación:

3. (NH4)3BO3     +    H2SO4                         (NH4)2SO4   +   H3BO3  
PRINCIPIO DEL MÉTODO

En presencia de ácido sulfúrico (H2SO4), sulfato de potasio (K2SO4) y sulfato mercúrico como catalizador, el grupo amino de la materia orgánica es convertido en sulfato de amonio (NH4)2SO4.

El amonio libre y el nitrógeno amoniacal son convertidos también en sulfato de amonio. Durante la digestión es formado el complejo de sulfato mercúrico amoniacal, el cual, es descompuesto por el tiosulfato de sodio cuando se lleva acabo la destilación en medio alcalino siendo absorbido el amoniaco  en ácido bórico. El amoniaco es determinado por ácido sulfúrico valorado.

Este método se emplea para un amplio rango de concentraciones de nitrógeno orgánico, pero requiere, volúmenes relativamente grandes para bajas concentraciones.

OBJETIVO 

Realizar correctamente y en base a la Norma  NMX-AA-026-SCFI-2001 el método de Kjeldahl para determinar el contenido de nitrógeno total  en aguas naturales, residuales y residuales tratadas; y con ello, poder definir  la calidad de las aguas analizadas en cuanto a la carga de contaminación orgánica presente.
EQUIPO 
-  Tren Digestor y Destilador Kjeldahl
 MATERIALES

· Matraz Kjeldahl

· Matraz Erlenmeyer de 500 ml

· Bureta de 50 ml

· Probeta de 100 ml

· Vasos de precipitados de  100 ml y 300 ml

REACTIVOS
· Sulfato de potasio (K2SO4)
· Ácido sulfúrico concentrado (H2SO4)
· Oxido de mercurio (Hg2O) ó sulfato de mercurio (Hg2SO4)
· Ácido bórico  (H3BO3)

· Mezcla de indicadores (rojo de metilo y azul de metileno)

· Etanol

· Hidróxido de sodio en lentejas o escamas (NaOH)

· Tiosulfato

Preparación de soluciones:

A. Solución   digestora: 134 g de sulfato de potasio, 200 ml de ácido sulfúrico concentrado, 2 g de óxido mercúrico se disuelven en un litro de agua destilada.
B. Solución receptora del destilado: 20 g de ácido bórico, 10 ml de mezcla de indicadores (rojo de metilo 200 mg/100 ml de etanol; azul de metileno 100 mg/50 ml de etanol). Mezclar ambas soluciones y diluir a un litro con agua destilada.

C. Solución de hidróxido de sodio – tiosulfato: disolver 500 g de hidróxido de sodio y 25 g de tiosulfato de sodio penta-hidratado en agua destilada y aforar a un litro  (previamente se disuelven 25 ml de ácido sulfúrico 6N.

PROCEDIMIENTO

· Tomar 200 ml de la muestra o una alícuota diluida a 200 ml si es necesario neutralizar y poner el pH en 7.

· Colocar la muestra en el matraz kjeldahl, agregar perlas de ebullición, trabajar un blanco con agua destilada igual cantidad de muestra que en el problema.

· Adicionar 50 ml de la solución  “A” ó digestora.

Si no quieres agregar la solución “A”, puedes agregar directamente a la muestra problema los siguientes reactivos: 10 ml de ácido sulfúrico concentrado, 6.7 g de sulfato de potasio y 1.5 g de  sulfato de mercurio.

· Colocar el matraz kjeldahl  que contiene la muestra problema y los reactivos en el tren de digestión. Calentar hasta que la solución se aclare y a partir de ese momento tomar el tiempo de digestión que son 45 min.

· Enfriar y agregar al matraz 300 ml de agua destilada.

· Adicionar 50 ml de la solución de hidróxido de sodio tiosulfato ó solución “C” y conectar el matraz kjeldahl inmediatamente al sistema de destilación.

· En un matraz Erlenmeyer que contiene 50 ml de la solución “B” conectarlo en el tubo de destilación del tren kjeldahl y calentar para obtener aproximadamente 200 ml del destilado.

· Retirar el matraz colector y titular el destilado con H2SO4 0.02N hasta obtener el vire de verde esmeralda ó rosa tenue. 

	Nitrógeno en la muestra:

mg/l
	Tamaño de la muestra en:

(ml)

	0-1
	500

	1-10
	25

	10-20
	100

	20-50
	50

	50-100
	25


Cálculos:
Nitrógeno Total en mg/l  =  (a – b)   X    N    X    14    X     1000

                                              Volumen de la muestra en  (ml)   

Donde:

a  =  volumen gastado para titular la muestra problema (ml)

b  =  volumen gastado para titular el blanco (ml)

N  =  normalidad del ácido sulfúrico

RESULTADOS

Tabla de resultados para la determinación de Nitrógeno
	Equipo
	Muestra
	ml  de H2SO4 0.02N en la titulación del blanco
	ml de  H2SO4 0.02N en la titulación de la muestra problema
	Nitrógeno Total (mg/l)

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	


ANÁLISIS DE RESULTADOS

De acuerdo a los resultados que se obtuvieron de nitrógeno total en relación a las diferentes muestras  de agua realice, en equipo, el análisis de los mismos.

_________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________ 

CONCLUSIÓN
____________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________
CUESTIONARIO
1. Explique brevemente el impacto que tiene la presencia de Nitrógeno en los cuerpos receptores.

2. Que reacciones químicas suceden en:   a)   digestión,   b) destilación  y c) titulación.
BIBLIOGRAFÍA
1.    NORMA Oficial Mexicana.  NMX-AA-026-SCFI-2001 "Determinación de Nitrógeno Total Secretaria de Industria y Comercio.
2.   APHA-AWWA-WPCF "Métodos normalizados para el análisis de aguas potables y residuales"   Edita. Díaz de Santos S.A. Madrid España 1992.
3.    R. S. Ramallo.- Tratamiento de aguas residuales, Edit. Reverte S.A. 1991.
¡REAFIRMANDO CONOCIMIENTOS!

TRABAJO EN EQUIPO

Nombres:_______________________________________________________

Fecha: _____________ Grupo: ___________       Equipo:__________  

I. INSTRUCCIONES: relacionar correctamente las siguientes columnas.
	1
	(         )
	Indicador utilizado para la titulación en el método de determinación  de nitrógeno total.
	Y)
Ñ)
	14

18

	2
	(         ) 
	Es el  catalizador utilizado en la digestión.
	S)
	Hg2SO4

	3
	(         )
	Es la mezcla utilizada para realizar la Digestión.
	E)
	Hidróxido de sodio-tiosulfato 

	4
	(         )
	Es la solución utilizada para la titulación de los  200 ml del matraz Erlenmeyer recolectados en la destilación.
	L)
	K2Cr2O7

	5
	(         )
	Es la normalidad de la solución utilizada en la titulación.
	N)
	Digestión, Destilación y Titulación

	6
	(         )
	Es el equivalente químico del nitrógeno utilizado en la fórmula para  calcular  el nitrógeno total.
	V)
	Rojo de metilo-azul de metileno

	7
	(         )
	Color que indica el punto final de la titulación en el método de determinación del Nitrógeno.
	R)
A)
	H2SO4 + K2SO4
Ácido bórico e indicador

	8
	(         )
	Etapas principales en la determinación del nitrógeno total.
	T)
	H2SO4

	9
	(         )
	La solución “B” está formada por una mezcla de:
	M)
	Violeta ó rosa

	10
	(         )
	La solución “C” está formada por una mezcla de:
	P)
Q)
	0.035N

0.020N


VALOR: 5 PUNTOS

II.  INSTRUCCIONES: resolver correctamente los siguientes problemas. 

1. Calcular los mg/l de nitrógeno total en base a los siguientes datos. La muestra problema es la obtenida en el influente de la planta de tratamiento del rosario.

· V muestra  =  100 ml.

· Gasto de H2SO4  0.02N (blanco)  =  0.2 ml.

· Gasto de  H2SO4  0.02N (muestra problema)  =  1.4 ml.

	FORMULA


	SUBSTITUCIÓN
	RESULTADO


VALOR: 1.0 PUNTO

INSTRUCCIÓN: ordene numéricamente los pasos a seguir en el método de determinación de nitrógeno total  (método de Kjeldahl).

	(        )

(        )

(        )

(        )

(        )

(        )

(        )

(        )

(        )

(        )
	Agregar perlas de ebullición.

Conectar el matraz al sistema de destilación.
Colectar  200 ml del destilado en un matraz que contenga 50 ml de la solución “B”.

Retirar el matraz con el destilado y titular con ácido sulfúrico 0.02N.
Calentar hasta que la solución problema se aclare y a partir de ese  momento  tomar de  30  a  45 min.

Enfriar la muestra del matraz y agregar 300 ml de agua destilada.   
El destilado presenta una coloración verde claro que al ser neutralizada con el ácido cambia a un tono violeta.

Colocar la muestra problema en un matraz kjeldahl.

Adicionar 50 ml de solución “C” (hidróxido de sodio- tiosulfato).

Adicionar 50 ml de solución digestora “A”.


 VALOR: 4 PUNTOS                                                
VALOR TOTAL: 10 PUNTOS.
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DETERMINACIÓN FÓSFORO COMO EXCESO DE NUTRIENTE  EN LAS AGUAS TRATADAS POR EL MÉTODO DE ESPECTROFOTOMÉTRICO DE ACUERDO A LA NORMA (NMX-AA-029-SCFI-2001)

INTRODUCCIÓN
El fósforo se presenta en aguas naturales, residuales y en aguas tratadas como   fosfatos. Estos se clasifican como ortofosfatos, fosfatos condensados y compuestos organofosfatados. Estas formas  de fosfatos provienen de una gran variedad de fuentes, tales como: productos de limpieza, fertilizantes, procesos biológicos, etc. Pequeñas cantidades de ciertos fosfatos condensados son adicionados a algunos suministros de agua durante el proceso de tratamiento. Las mayores cantidades; de los mismos pueden ser adicionados cuando el agua es usada para lavanderías u otros servicios, estos componentes forman parte de otras preparaciones comerciales. Los fosfatos son usados ampliamente en el tratamiento de aguas de calderas, así como, los ortofosfatos son los apropiados para el cultivo de la tierra agrícola como fertilizantes los cuales son acarreados por las aguas superficiales y agregados como contaminantes en las mismas,  en menor grado los podemos encontrar al derretirse la nieve.

Los fosfatos orgánicos son formados principalmente por procesos biológicos a ello contribuyen los desechos corporales y residuos de alimentos, y también pueden ser formados de ortofosfatos en procesos de tratamiento biológico ó por recepción de biota acuática.

El fósforo es esencial para el crecimiento de los organismos y puede ser él nutriente que limita la productividad primaria de un cuerpo de agua. En casos donde el fósforo es un nutriente limitante del crecimiento, la descarga de agua residual cruda o tratada, drenaje agrícola o ciertos residuos industriales, puede estimular el crecimiento de micro y macro-organismos,  fotosintéticos en grandes cantidades.

Los fosfatos también se presentan en el sedimento y en lodos biológicos, en ambos como formas precipitadas inorgánicas e incorporados en compuestos orgánicos.

Las aguas residuales domésticas son realmente ricas en compuestos de fósforo. Antes del desarrollo de detergentes sintéticos, el contenido de fósforo inorgánico generalmente se encontraba entre 2 a 3 mg y las formas orgánicas variaban de 0.5 a 1.0 mg.

Gran parte del fósforo inorgánico era producto de desechos humanos como resultado de la ruptura metabólica de proteínas y eliminación de fosfatos liberados en la orina. La cantidad de fósforo relacionado es una función de las proteínas intactas. La mayoría de las formulaciones de los detergentes sintéticos caseros contienen una gran cantidad de polifosfatos. Muchos de ellos contienen de 12% de fósforo o más del 50% de polifosfatos.

Debido a su importancia como nutriente biológico en plantas de tratamiento de aguas residuales, su determinación es esencial en la operación de estas.

PRINCIPIO DEL MÉTODO
En el método del azul de molibdeno o del cloruro estañoso, el ácido molibdofosfórico se reduce para producir el complejo colorido conocido como azul de molibdeno. La intensidad de la coloración se determina por espectrofotometría.
Método Cloruro Estañoso

Este método se basa en la reacción del fósforo contenido en la muestra como ortofosfato con el ácido molibdico para formar el ácido 12-molibdofosfórico según la reacción:

H3PO4 + 12(NH4)2MoO4             21H+ (NH4)3PO412MoO3  +  21NH4+   +   12H2O
El  ácido 12-molibdofosfórico es reducido por el cloruro de estaño a azul de molibdeno, compuesto desconocido que contiene una mezcla de Mo+6  y Mo+5, que absorbe a 690 nm. La intensidad del color azul formado depende de la concentración de fosfatos al heteropoliácido. El método es aplicable cuando el contenido de fósforo en las  muestras se encuentra entre las concentraciones de 0.01 a 6.0 mg/l de fósforo.

Todo el fósforo contenido en la muestra debe estar como ión ortofosfato, ya que el método espectrofotométrico es esencialmente específico para este ión ortofosfato. La materia orgánica de la muestra es destruida por medio de una digestión  con persulfato de amonio y ácido sulfúrico, rompiendo las ligaduras orgánicas del fósforo (C-P) a fosfatos (C-O-P) e hidrolizando los polifosfatos a ortofosfatos.

OBJETIVO 

Realizar correctamente y en base a la Norma  NMX-AA-029-SCFI-2001 el método del Azul de Molibdeno ó  del  Cloruro Estañoso  para determinar el contenido de fósforo  total  en aguas naturales, residuales y residuales tratadas; y con ello, poder definir  la calidad de las aguas analizadas en cuanto a la carga de contaminación por diferentes fuentes que  lo contienen.
EQUIPO 
-  Balanza analítica

- Placa de calentamiento

- Espectrofotómetro

 MATERIALES

· Embudos de filtración

· Papel filtro wharman 42

· Vasos de precipitados de 100 ml  y 250 ml

· Probeta de 100 ml

· Matraz aforado de 100 ml

REACTIVOS
· Fosfato monobásico de potasio anhidro  (KH2PO4)
· Ácido sulfúrico concentrado (H2SO4)
· Solución indicadora de Fenolftaleína
· Glicerol (C3H8O3)

· Ácido nítrico concentrado (HNO3)

· Solución de hidróxido de sodio  NaOH  6N

· Cloruro estañoso dihidratado (SnCl2.2H2O)

· Molibdato de amonio tetrahidratado (NH4)6Mo2O2.14H2O

Preparación de soluciones:

Solución   madre de fosfato: pesar 219.5 mg de (KH2PO4) anhidro previamente secado a 105 °C durante 2 h, aforar con agua destilada a un litro. 1.0 ml  =  50 g de fósforo como PO43-. De esta solución tomar 100 ml transferirlos  a un matraz aforado de un litro con agua destilada esta solución contiene 5.0 µg de fósforo/ml 
Solución de ácido fuerte: cuidadosamente preparar la siguiente mezcla a 600ml de agua destilada colocada en un vaso de un litro, adicionar por las paredes con mucho cuidado 300 ml de ácido sulfúrico concentrado (utilizar equipo de protección). Dejar enfriar y agregar 4 ml de ácido nítrico concentrado y vaciar la mezcla a un matraz aforado de un litro y agregar agua destilada al aforo. 

NOTA: la preparación de esta mezcla es muy peligrosa tomar todas las medidas de seguridad en su preparación. 

Solución de molibdato de amonio: disolver 25 g de molibdato de amonio tetrahidratado en 175 ml de agua destilada. Agregar con mucho cuidado 280 ml de ácido sulfúrico concentrado a 400 ml de agua y dejar enfriar. Añadir la solución de molibdato de amonio. 

NOTA: nuevamente tener mucho cuidado al preparar la mezcla de ácido sulfúrico con agua.

Solución de cloruro estañoso: disolver 2.5 g de cloruro estañoso dihidratado en 100 ml de glicerol. Asegurándose que el reactivo no haya sufrido alteración o descomposición alguna, usando de preferencia uno nuevo ó recientemente abierto. 

Recolección, preservación y almacenamiento de la muestra

Tomar un mínimo de 500 ml de muestra en envases de plástico. Pueden utilizar muestras compuestas ó simples. Si la muestra solamente es analizada para determinar fósforo, filtrar la muestra por medio de una membrana de 0.45 m. conservar en refrigeración a 4 °C.  El tiempo máximo de almacenamiento es de 28 días.

Preparación de curva de calibración ó estándar

Preparar la disoluciones patrón en intervalos de 0.3 a 2.0 mg “P”/l en matraces volumétricos de 100 ml y preparar las disoluciones patrón como se indica en la siguiente tabla. Desarrollar el color de los estándares.

Tomar de la solución patrón de 5.0 µg de “P”/ml, alícuotas de acuerdo con la siguiente tabla:

	ml de solución patrón
	µg de “P”
	ABS

	0.0 (agua destilada)
	0.0
	

	5
	25
	

	10
	50
	

	15
	75
	

	20
	100
	

	25
	125
	

	30
	150
	

	35
	175
	

	40
	200
	


Elaborar la curva de calibración correspondiente graficando las lecturas de absorbancia en el eje de las abscisas contra las concentraciones de fósforo en µg, en el eje de las ordenadas.
PROCEDIMIENTO

· Digestión: tomar una alícuota de muestra de  80 ml ó menos, que contenga 200 µg de fósforo como máximo. Transferir la alícuota de muestra seleccionada   a un vaso de precipitados de 200 ml de forma alta y agregar 1 ml de ácido sulfúrico concentrado y 5 ml de ácido nítrico concentrado. Calentar hasta eliminar los vapores nitrosos y dejar enfriar. Adicionar aproximadamente 20 ml de agua destilada, una gota de fenoftaleina, neutralizar con hidróxido de sodio 6N hasta obtener un ligero color rosa tenue. Filtrar se es necesario y aforar a 100 ml con agua destilada.

NOTA: En caso de que la muestra presente interferencias como color diferente al rosa tenue ó turbiedad, es necesario llevar a cabo una extracción por medio por medio de la cual se eliminen.

· Desarrollo de color: el contenido del matraz aforado   vaciarlo a un matraz Erlenmeyer de 250 ml y agregar 4 ml de solución de molibdato de amonio y agitar para homogeneizar añadir una gota de cloruro estañoso homogeneizar y dejar reposar.

· Medir la absorbancia: después de 10 min y antes de 12, usando el blanco de agua destilada y uno de reactivos (debido a que el color se desarrolla primero de manera progresiva y posteriormente se desvanece),  para ajustar el espectrofotómetro en cero de absorbancia  empleando una longitud de onda de 690 nm. 
Cálculos: el contenido de fósforo se calcula mediante la siguiente formula.

 Mg/L  de  “P” =    C_   
                            V   

Donde:

C  =  concentración en micro gramos de fósforo según la gráfica.

V  =  volumen de la muestra en  (ml)

La diferencia entre los resultados obtenidos en pruebas efectuadas por duplicado no deberá exceder de más ó menos 1.0 mg/ml, en caso contrario se recomienda repetir la determinación.

RESULTADOS

Tabla de resultados para la determinación de Nitrógeno
	Equipo
	Muestra
	ml  de  alícuota de la muestra problema
	ABS
	Fósforo Total (mg/l)

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	


ANÁLISIS DE RESULTADOS

De acuerdo a los resultados que se obtuvieron de fósforo total en relación a las diferentes muestras  de agua realice, en equipo, el análisis de los mismos.

_________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________ 

CONCLUSIÓN
____________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________
CUESTIONARIO
1. Explique la importancia del fósforo en el proceso de lodos activados.

2. ¿Cuál es la función del fósforo en los procesos metabólicos de los microorganismos?
3. En una planta de tratamiento el fósforo se determina en:   a)   influente ¿Por qué?,   b) También en el efluente ¿Por qué?  y  en el c)  bio-reactor  ¿Por qué?
BIBLIOGRAFÍA
1.    NORMA Oficial Mexicana.  NMX-AA-029-SCFI-2001 "Determinación de Fósforo. Así como el aviso de la declaratoria de vigencia.
EVALUACIÓN DE LA PRÁCTICA No. 9
¡REAFIRMANDO CONOCIMIENTOS!

TRABAJO EN EQUIPO

Nombres:_______________________________________________________

Fecha: _____________ Grupo: ___________       Equipo:__________  

III. INSTRUCCIONES: relacionar correctamente las siguientes columnas.
	1
	(         )
	Mezcla de ácidos utilizados en la digestión.
	Y)
Ñ)
	20 min.

60 seg

	2
	(         ) 
	Tiempo de digestión de la muestra.
	S)
	Fosfatos (PO4)

	3
	(         )
	Reactivos utilizados en la neutralización.
	E)
	Fenolftaleína e NaOH 

	4
	(         )
	Tiempo máximo para realizar la lectura de absorbancia.
	L)
	Digestión, desarrollo de color y medir la absorbancia.

	5
	(         )
	La muestra debe ser refrigerada  a: 
	N)
	Detergentes y materiales de limpieza.

	6
	(         )
	El fósforo se encuentra como componente principal de:
	V)
	4 °C

	7
	(         )
	Que color presenta la muestra problema cuando se agrega el cloruro estañoso.
	R)
A)
	H2SO4 + HNO3
Digestión, destilación y titulación.

	8
	(         )
	Etapas principales en la determinación del fosforo total.
	T)
	H2SO4

	9
	(         )
	El fósforo se encuentra en los fertilizantes y es un:
	M)
	Azul

	10
	(         )
	Como se presenta el fósforo en las aguas residuales, naturales y tratadas.
	P)
Q)
	10 min

Macro-elemento


VALOR: 5 PUNTOS

INSTRUCCIÓN: ordene numéricamente los pasos a seguir en el método de determinación de fósforo total  (método del  azul de molibdeno o del cloruro estañoso).

	(        )
(        )

(        )

(        )

(        )
	Leer la absorbancia a los  10 min, empleando una longitud de onda de 690 nm.
El contenido del matraz aforado   vaciarlo a un matraz Erlenmeyer de 250 ml y agregar 4 ml de solución de molibdato de amonio y agitar para homogeneizar.
Tomar una alícuota de menos de 80 ml, transferir  a un vaso de precipitados  agregar 1 ml de H2SO4 con.  y 5 ml de HNO3 con. Digerir la muestra durante 20 min para eliminar vapores nítricos. Dejar enfriar.
Agregar 20 ml de agua destilada, 1 gota de fenolftaleína  neutralizar con NaOH  6N hasta aparición de color rosa tenue. Filtrar si es necesario y aforar a 100 ml con agua destilada.

Posteriormente agregar una gota de cloruro estañoso homogeneizar y dejar reposar.


 VALOR: 2.5 PUNTOS                                                
INSTRUCCIONES: se analizo una muestra de agua residual para fósforo total. Los datos obtenidos se señalan en el siguiente cuadro.  

	a) CURVA ESTÁNDAR

	VOL. PATRON

mL
	“P”
µg
	ABS
690 nm

	5

10

15

20

25

30
	25

50

75

100

125

150
	0.110

0.154

0.193

0.215

0.276

0.335

	b) MUESTRA DE AGUA RESIDUAL

ABS  =   0.205

	c) VOLUMEN DE LA MUESTRA

V   =  80 mL

	d) CALCULOS



	e) RESULTADO




 VALOR: 2.5  PUNTOS

         UNIDAD 2. Tratamiento de las Aguas

PRÁCTICA No. 10
NÚMERO MÁS PROBABLE DE POBLACIONES MICROBIOLÓGICAS EN LAS AGUAS  TRATADAS (NMX-AA-042-1987).

INTRODUCCIÓN

El agua que en su mayoría las comunidades utilizan como agua potable proviene de fuentes superficiales y subterráneas. Este tipo de fuentes naturales en particular las corrientes se contaminan con algunos desechos domésticos e industriales, debido al crecimiento de las poblaciones los problemas de contaminación se han incrementado notablemente, cada vez se requiere en mayor cantidad de agua y la usada debe ser regresada a los cuerpos receptores que a su vez son fuente de suministro de otras comunidades.

La presencia y extensión de contaminación fecal es un factor importante en la determinación de la calidad de un cuerpo de agua. Las heces contienen una variedad de microorganismos y formas de resistencia de los mismos, involucrando organismos patógenos, los cuales son un riesgo para la salud pública al estar en contacto con el ser humano.  Se sabe que los microorganismos patógenos que llegan a los depósitos de agua, algunos proceden  de las excretas del hombre y animales de sangre caliente. El examen de muestras de agua para determinar la presencia de microorganismos del grupo Coliforme, particularmente Escherichia coli, estreptococo fecal y Clostridium perfringens muestran la contaminación de las aguas por microorganismos que se encuentran alojados en el intestino grueso del hombre y los animales y en consecuencia siempre están en las materias fecales. Por lo que la presencia de cualquiera de estas especies en una muestra de agua es evidencia de contaminación fecal.

Dada la limitada capacidad de algunos miembros del grupo de organismos coliformes para sobrevivir en agua; sus números también pueden emplearse para estimar el grado de contaminación fecal de las aguas.
Los procedimientos bacteriológicos para el análisis de aguas potable  y residual son:

· Cuenta en placa para determinar el número de bacterias coliformes totales y fecales.

· Prueba para determinar la presencia de bacterias.

· Técnica de filtración por membrana. 

OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACIÓN.
Esta Norma Mexicana establece un método para la detección y enumeración en agua de organismos coliformes totales, organismos coliformes fecales (termotolerantes) y Escherichia coli presuntiva (E. coli) mediante el cultivo en un medio liquido en tubos múltiples y él cálculo de sus números más probables (NMP) en la muestra.

Este método es aplicable para todo tipo de agua, incluyendo aquellos que contienen una cantidad apreciable de materia en suspensión.

La selección de las pruebas usadas en la detección y confirmación del grupo de organismos coliformes, incluyendo E. coli, puede verse como parte de una secuencia continua. El grado de confirmación con una muestra en particular depende parcialmente de la naturaleza del agua y parcialmente de las razones para realizar el examen.

En la práctica, la detección de E. coli presuntiva, como se define en el punto 3.3 de esta norma, da usualmente una indicación satisfactoria de contaminación fecal.
DEFINICIONES.
Para propósitos de esta Norma Mexicana, se aplican las siguientes definiciones:

3.1 Organismos coliformes.- Organismos capaces de crecimiento aeróbico ya sea 308 ± 1k (35 ± 1°C) ó 310 ± 1k (37 ± 1°C) en un medio de cultivo líquido lactosado con producción de ácido y gas dentro de un periodo de 48 h.

3.2 Organismos coliformes fecales (termotolerantes). Organismos coliformes como se describe en 3.1 que tienen las mismas propiedades fermentativas a 317 ± 0.5k (44 ± 0.5°C).

3.3 Escherichia coli presuntiva (E. coli).- Organismos coliformes termotolerantes como se describe en 3.2 que también producen Indol a partir de tripofano a 317k (44°C).
PRINCIPIO.
El método se basa en la inoculación de alícuotas de la muestra, diluida o sin diluir, en una serie de tubos de un medio de cultivo líquido conteniendo lactosa.

Los tubos se examinan a las 24 y 48 horas de incubación ya sea a 308 o 310k (35 o 37°C). Cada uno de los que muestran turbidez con producción de gas se resiembra en un medio confirmativo más selectivo y, cuando se busca E. coli presuntiva, en un medio en el que se pueda demostrar la producción de Indol.

Se lleva a cabo la incubación de estos medios confirmativos basta por 48 horas ya sea 308 ó 310k (35 o 37°C) para la detección de organismos coliformes y a 317k (44°C) para organismos termotolerantes y E. coli.

Mediante tablas estadísticas se lleva acabo él cálculo del número más probable (NMP) de organismos coliformes, organismos coliformes termotolerantes y E. coli que pueda estar presente en 100 cm3 de muestra, a partir de los números de los tubos que dan resultados confirmativos positivos.
 EQUIPO Y MATERIALES.

· Incubadora capaz de mantener una temperatura de 308 ± 1k (35 + 1°C) ó 310 ± 1k (37 ± 1°C) y 317 ± 0.5k (44 ± 0.5°C).
· Estufa capaz de mantener una temperatura de 453 a 473k (180 a 200°C).
· Autoclave u olla de presión  con manómetro.
· Potenciómetro.

· Balanza analítica con sensibilidad de 0.0001 g.
· Microscopio Compuesto.

· Cuenta Colonias.

· Mechero bunsen.

· Equipo Millipore.

· Membrana Millipor.

· Pipetas serológicas.
· Pipe-teros de aluminio o acero inoxidable.

· Tubos de ensaye de cristal refractario de 15mm x 150 mm con tapón de baquelita, aluminio o algodón.
· Frascos muestreadores, de vidrio resistente o cristal refractario de 125 cm3, con tapón de cristal esmerilado.
· Tubos de fermentación (Durham).
· Asas de inoculación.
· Material común de laboratorio.
REACTIVOS.

Los reactivos que a continuación se mencionan, deben ser grado analítico a menos que se indique otra cosa. Cuando se especifique el uso de agua se debe entender agua destilada in vitro o agua des-ionizada libre de sustancias que pueden inhibir el crecimiento bacteriano en las condiciones de prueba.
En caso de utilizar medios deshidratados, seguir las recomendaciones del fabricante para su preparación. 

Utilizar uno de los siguientes medios de cultivo:

· Caldo lauril triptosa (CLT): Medio de doble concentración:

Triptosa   40.0g

Lactosa   10.0g

Cloruro de sodio (NaCl)   10.0g

Fosfato monobásico de potasio (KH2PO4)   5.5g

Fosfato dibásico de potasio (K2HPO4)   5.5g

Lauril sulfato de sodio   0.2g

Agua para llevar a   1000cm3

Añadir la triptosa y el cloruro de sodio al agua, calentar para disolver y añadir el lauril sulfato de sodio. Disolver el resto de los componentes por separado y agregarlos a los anteriores mezclando suavemente para evitar la formación de espuma. Ajustar a pH 6.8. Preparar medio de simple concentración diluyendo el medio de doble concentración con un volumen igual de agua.

Distribuir el medio de simple concentración en volúmenes de 53 cm3 y el medio de doble concentración en volúmenes de 10 y 50 cm3.
Cada tubo o matraz deben contener un tubo de fermentación invertido (Durham). Colocar en autoclave a 388k (115°C) durante 10 min.

· Caldo Mc Conkey: Medio doble de concentración:

Sales biliares 10.0 g

Peptona 40.0 g

Lactosa 20.0 g

Cloruro de sodio (NaCl) 10.0 g

Púrpura de bromocresol (1% v/v en solución

Etanolica) 2 cm3
Agua para llevar a 1000 cm3
Disolver, calentando, la peptona, el cloruro de sodio y las sales biliares en agua y almacenarlo a 277k (4°C) durante todo la noche. Filtrar mientras esta aun frío añadir la lactosa y disolver. Ajustar a pH 7.4 y añadir la púrpura de bromocresol.

Preparar el medio de simple concentración disolviendo el de doble concentración con un volumen igual de agua o prepararlo usando la mitad de concentración de los ingredientes.

Distribuir el medio de simple concentración en volúmenes de 5 cm3 y la doble concentración en volúmenes de 10 y 50 cm3 en tubos o matraces conteniendo un tubo de fermentación invertido (Durham). Colocar en autoclave a 388k (115°C) durante 10 min.
· Caldo lactosa. Medio de doble concentración:

Peptona 10.0 g

Lactosa 10.0 g

Extracto de carne 6.0 g

Agua para llevar a 1000 cm3
Disolver los componentes en agua hirviendo. Si es necesario ajustar el pH de modo que al terminar la esterilización sea de 6.7. Preparar el medio de simple concentración diluyendo el medio de doble concentración con un volumen igual de agua.

Distribuir el medio de simple concentración en volúmenes de 5cm3 y la doble concentración en volúmenes de 10 y 50 cm3, Cada tubo o matraz debe contener un tubo de fermentación invertido (Durham). Esterilizar en autoclave a 394 ± 1k (121 ± 1°C) durante 15 min.

Estos tres medios son de uso común en numerosos países la selectividad del Mc Conkey y del CLT depende respectivamente de la presencia de salas biliares y del agente de superficie activo, el lauril-sulfato. El caldo lactosa no es un medio selectivo.
Utilizar uno o más de los siguientes medios confirmativos:

Medios para la producción de gas:
· Caldo bilis lactosa verde brillante.

Peptona 10.0 g

Lactosa 10.0 g

Bilis de buey (deshidratada) 20.0 g

Verde brillante (1% m/m en solución acuosa) 13 cm3
Agua para llevar a 1000 cm3
Disolver la peptona en 500 cm3 de agua. Añadir los 20 g de bilis de buey deshidratada disueltos en 200 cm3 de agua; La solución debe tener un pH entre 7.0 y 7.5 Disolver con agua hasta un volumen aproximado de 975 cm3. Añadir la lactosa y ajustar el pH a 7.4.

Añadir la solución verde brillante y aforar a 1000 cm3 con agua.

Distribuir volúmenes de 5 cm3 en tubos de ensaye conteniendo tubos de fermentación invertidos (Durham) y colocar en autoclave a 388k (115°C) durante 10 min.
· Medio EC.

Triptosa o tripticasa 20.0 g

Lactosa 5.0 g

Mezcla de sales biliares 1.5 g

Fosfato di-básico de potasio (K2HPO4) 4.0 g

Fosfato monobásico de potasio (KH2PO4) 1.5 g

Cloruro de sodio (NaCl) 5.0 g

Agua para llevar a 1000 cm3
Disolver los componentes por separado y agregarles agitando suavemente. El pH debe ser de 6.9 después de la esterilización. Antes de esterilizar, distribuir en tubos de fermentación con suficiente medio para que el tubo invertido quede cubierto cuando menos parcialmente. Después de la esterilización.

Como medio confirmativo para coliformes totales, el más generalizado es el caldo de bilis lactosa verde brillante (BLVB). Para confirmar la presencia de coliformes fecales se utilizan tanto el BLVB como el caldo EC.
Medios para la producción de indol:

· Agua de Triptona.

Triptona 20.0 g

Cloruro de sodio (NaCl) 5.0 g

Agua para llevar a 1000 cm3
Disolver los componentes en agua y ajustar a pH. 7.5 distribuir en volúmenes de 5 cm3 y colocar en autoclave a 308K (115°C) durante 10 min.
· Reactivo de Kovacs para indol.
· 1,4 dimetilaminobenzaldehído (C6H4[H(CH3)2]CHO)  5.0 g.
· Alcohol amílico (CH3 (CH2)4CH) libre de bases orgánicas 75 cm3.
· Ácido clorhídrico concentrado (HCL) 85 cm3.

Disolver el aldehído en el alcohol. Añadir el ácido concentrado con cuidado. Proteger de la luz y almacenar a 277K (4°C).

Reactivo de oxidasa para la prueba de oxidasa.

·  Clorihidrato de tetrametil-p-fenilendiamina 0.1g    10 cm3.                                                       
Este reactivo no es estable y debe prepararse para usarse en pequeñas cantidades cada vez que sea necesario.
Diluyentes.
· Diluyente de peptona (0.1%).

Peptona

Agua para llevar a:
Disolver la peptona en aproximadamente 950 cm3 de agua. Ajustar el pH con solución de hidróxido de sodio 1mol/L o ácido clorhídrico 1 mol/L de modo que después de la esterilización sea de 7.0±0.1. Llevar a 1000 cm3 con agua, distribuir en volúmenes convenientes y esterilizar en autoclave a 394± 1K (121±1°C).

· Solución salina de peptona.
Peptona 1.0g

Cloruro de sodio (NaCL) 8.5 g

Agua para llevar a 1000 cm3
Disolver los componentes hirviéndolos en aproximadamente 950 cm3 de agua. Ajustar el pH con solución de hidróxido de sodio 1mol/L o ácido clorhídrico 1 mol/L de modo que después de la esterilización sea de 7.0±0.1. Llevar a 1000 cm3 con agua, distribuir en volúmenes convenientes y esterilizar en autoclave a 394±1K (121±1°C) durante 15 min.
· Solución de Ringer.
Cloruro de sodio (NaCL) 2.25 g

Cloruro de potasio (KCL) 0.105 g
Cloruro de calcio anhidro (CaCl2) 0.12 g

Bicarbonato de sodio (NaHCO3) 0.05 g

Agua para llevar a 1000 cm3.

Disolver los componentes y dividirlos en volúmenes convenientes. Esterilizar en autoclave a 394K (181°C) durante 15 min.
· Solución amortiguadora de fosfato.
Fosfato monobásico de potasio (KH2PO4) 42.5 mg

Cloruro de magnesio (MgCL2) 190.0 mg

Agua para llevar a 1000 cm3.

Solución de fosfato.

Disolver 34g de fosfato en 500 cm3 de agua. Ajustar a PH 7.2±0.5 con solución de hidróxido de sodio 1mol/L y aforar a 1000 cm3 con agua.
Solución de cloruro de magnesio.

Disolver 38 g de cloruro de magnesio en 1000 cm3 de agua.

Para usarla, añadir 1.25 cm3 de solución de fosfato (6.5.4.1) y 5.0 cm3 de solución de cloruro de magnesio (6.5.4.2) a 1000 cm3 de agua. Distribuir en volúmenes convenientes y esterilizar en autoclave a 394±1K (121±1°C) durante 15 min.
Medio para la Cuenta Standard en Placa:

· Agar  Eosina – azul de metileno. Este se prepara como se indica en la etiqueta del frasco.

Agua de Dilución:

· Disolver 34.0g de fosfato monobásico de potasio (KH2PO4) en 500 ml de agua destilada y ajustar el pH a 7.2 ± 0.5 con NaOH y diluir a 1000 ml con agua destilada. De esta solución tomar 1.25 ml y verterlos en un matraz volumétrico de 1000 ml, añadir 5 ml de una solución de cloruro de magnesio.

· Solución de cloruro de magnesio 38 g de (MgCl2) y aforar a un litro con agua destilada.

· Distribuir 9 ml de agua de dilución en tubos de ensaye.

· Esterilizar a 121°C, 15 lb de presión durante 15 min. 

NOTA: Los medios de cultivo, así como el agua de dilución una vez preparados y esterilizados deberán mantenerse en refrigeración mientras no sean utilizados.

PROCEDIMIENTO.
Pruebas presuntivas.
· Preparación de la muestra e inoculación del medio:

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

Utilizar series que constan de por lo menos tres diluciones: 10.0 cm3, 1.0 cm3 y 0.1 cm3 o bien 1.0 cm3, y 0.01 cm3. Por cada dilución debe haber 3 o 5 tubos.

Para diluciones a 10 veces, poner  90 ó 9 cm3 del diluyente en matraces o tubos de dilución esterilizados. Alternativamente, usar volúmenes de diluyente pre-esterilizado en botellas de tapón de rosca. Hacer una o más diluciones a 10 veces transfiriendo un volumen de la muestra de agua a 9 volúmenes de diluyente. Repetir estos pasos cuantas veces sea necesario. Preparar suficiente cantidad de cada dilución para todas las pruebas que se vayan a llevar a cabo con la muestra.  Para diluciones diferentes a 10 veces ajustar el volumen de diluyente a la porción de prueba. Inocular los tubos conteniendo medios de aislamiento de doble concentración con porciones de prueba de un volumen mínimo de 5 cm3.
· Incubación de los tubos:

Incubar los tubos inoculados ya sea a 308± 1K (35± 1°C) o 340± 1K(37±1°C) durante 48 horas.
· Examen de los tubos:

Examinar los cultivos de los tubos después de un período de incubación de 18 a 24 horas y considerar como resultados positivos a aquellos que muestren turbidez debida al crecimiento bacteriano y formación de gas en los tubos internos invertidos (Durham) junto con producción de ácido si el medio de aislamiento contiene un indicador de pH. Re-incubar aquellos tubos que no muestran alguno o todos estos cambios y examinarlos nuevamente para detectar reaccionan positivas a las 48 horas.
Pruebas confirmativas.
· Inoculación del medio.
Resembrar a partir de cada tubo de medio de aislamiento que muestro un resultado positivo en uno o más tubos de medio confirmativo para detectar la producción de gas e indol.
· Incubación y examen.
Para confirmar la presencia de organismos coliformes, incubar un tubo de 9.2.1 de Caldo Lactosa Verde Brillante o Caldo EC a 310K (37°C) y examinarlo para ver si hay producción de gas dentro de un período de 48 horas.

Para confirmar la presencia de organismos coliformes termotolerantes, incubar otro tubo de 9.2.1 de Caldo Bilis Lactosa Verde Brillante o Caldo EC a 317K (44°C) durante 24 horas para ver si hay producción de gas.

Para confirmar la presencia de E. coli. Presuntiva, incubar un tubo de 9.2.1 de agua de triptona para detectar la formación de indol a 317L(44°C) durante 24 horas. Después añadir de 0.2 a 0.3 cm3 de reactivo de Kovacs (6.3) el tubo de agua de triptona; El desarrollo de un anillo de color rojo después de agitar suavemente de note la presencia de indol.
Prueba de oxidasa.

Algunas bacterias existentes en el agua pueden conformarse a la definición de organismos coliformes en muchos aspectos, pero son capaces de producir gas a partir de lactosa solamente a temperaturas inferiores a 310K (37°C). Por consiguientes dan resultados negativos a las pruebas confirmativas estándar para organismos coliformes y su presencia en agua usualmente no se considera significativa. Las especies de Aeromonas, que se encuentran naturalmente en el agua, tienen una temperatura óptima de crecimiento en el rango 303 a 308K (30 a 35°C), pero a pesar de ello son capaces de producir ácido y gas a partir de lactosa a 310K(37°C). Tienen poco significado para efectos sanitarios y se distinguen del grupo de los coliformes por una reacción de oxidasa positiva.
· Llevar a cabo la prueba con subcultivos puros de los organismos fermentadores de lactosa, crecidos en medio nutriente de agar, como sigue:
-Colocar de 2 a 3 gotas de reactivo de oxidasa recientemente preparado (6.4) en un papel filtro en una caja de Petri.

-Con una barra de vidrio o un asa de alambre de platino (no de nicromel), colocar parte del cultivo en el papel filtro preparado.

-Considerar la aparición de u color azul marino purpúreo en un lapso de 10 segundos como una reacción positiva.
Técnica de Filtración por Membrana (Millipore):

· Se coloca la membrana en la unidad de filtración previamente esterilizada.

· Se hace pasar un volumen de agua con ayuda de vacío.

· Se retira el disco filtrante o membrana y se coloca sobre una almohadilla absorbente que previamente se ha saturado con el medio de cultivo adecuado.

· Se acomoda en cajas pretri de tamaño especial y se incuban a 35°C durante 20 h.

· Las colonias desarrolladas corresponden al volumen de muestra tomada para la determinación.

Técnica de Cuenta Estándar en Placa:

· Este Método es útil para determinar la EFICACIA DE LAS OPERACIONES PARA ELEMINAR MICROORGANISMOS como la SEDIMENTACIÓN, FILTRACIÓN Y CLORACIÓN. Las cuentas se deben hacer antes y después del tratamiento específico y los resultados indicarán la medida en que ha sido reducido la población microbiana.

· Se prepara el medio de cultivo específico para el desarrollo de las bacterias (selectivo de acuerdo a la cantidad indicada en el frasco de reactivo.

· Preparar las diluciones de la muestra problema (1:10, 1:100, 1:1000 y 1:10000), colocar una alícuota de cada una de las diluciones en cajas pétri estériles, añadir el medio de cultivo que se ha seleccionado y mantenido a temperatura de 42-45°C, suficiente para formar una capa con altura de 0.5 mm.

· Mezclar en forma circular para distribuir uniformemente la muestra en el medio de cultivo.

· Dejar solidificar a temperatura ambiente e incubar durante 24 horas a una temperatura de 35 ± 0.5 °C.

· Con ayuda de un cuenta colonias contar el número de colonias desarrolladas (cada una de las colonias provienen de una célula).

· Relacionar el número de colonias, número de células viables y  el número de colonias /ml de muestra.  
CALCULOS.

A partir del número de tubos que dan reacciones positivas en los medios de aislamiento y confirmativo, calcular por referencia a las tablas estadísticas (ver tabla) el número más probable de organismos coliformes, organismos coliformes termotolerantes y E. coli presuntiva en 100 cm3 de la muestra. Cuando se emplean de dilución para hacerlo equivalente.
En caso de no encontrar en las tablas la combinación de tubos adecuada, emplear para los cálculos la siguiente ecuación:
Nmp /100cm3=                   No de tubos positivos  x 100__________ 

                                      

                                  cm3 de muestra                 cm3 de muestra
                                 En tubos negativos       +   en todos los tubos 

REPORTE DE LA PRUEBA.
El reporte de la prueba debe hacer referencia a esta norma y dar toda la información relevante, incluyendo: 

· Todos los detalles necesarios para la identificación completa de la muestra.

· La técnica y medio de cultivo empleados.
· El tiempo, temperatura y condiciones de la incubación.
· Los resultados expresados conforme a lo que se describe en el punto 10.

· Cualquier suceso particular observado en el curso del análisis y cualquier operación no especificada en el método o considerada opcional que pueda haber influido en los resultados.
CONFIABILIDAD.

El procedimiento de fermentación en tubos múltiples es el método más usado por su facilidad y economía. El resultado de esta prueba se expresa por el “número más probable” (NMP), pero debe entenderse que este método no es exacto ya que sólo nos da la probable densidad de bacterias coliformes totales o fecales de una muestra determinada.

La confiabilidad está dada por los niveles superiores o inferiores del límite de confianza al 95% establecido en las tablas para cada NMP/100 cm3, no obstante, es una indicación importante para evaluar la calidad sanitaria del agua.
CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES.
Esta norma concuerda parcialmente con el anteproyecto de norma ISO/DP 9308/2. Water quality- Detection and enumeration of coliform organisms, thermotolerant coliform organisms and presumptive Escherichia coli by the multiple tube (most probable number) method.
RESULTADOS Y CONCLUSIONES

En base al método realizado reportar en:

1. NMP/100 (método del número más probable).

2. Presencia de microorganismos patógenos, así como el número de microorganismos/100 ml de muestra método del Millipore.

3. Número de bacterias/ml de muestra; método de la cuenta Standard en Placa. 

CUESTIONARIO

1. Cuáles son los pasos para la preparación de un medio de cultivo.

2. Define medio de cultivo, medio de cultivo puro y medio de cultivo mixto.

3. Que se entiende por esterilización.

4. ¿Cuál es el método más apropiado para determinar microorganismos  en las aguas, con fines de tratamiento y verificación de disminución de poblaciones? Búscalo en la información proporcionada y transcríbelo.  

BIBLIOGRAFIA.
STANDARD METHODS FOR THE EXAMINATION OF WATER AND

WASTEWATER. 15th edition. Paginas 794-805.    Age.1980.
APHA- awwa-wsiwa. Métodos Normalizados para el análisis de agua potable y residuals. “Washington D.C. 18 th Edition.

M.A. Pelazar, R.A. Prid  y E.C.S. Chan. Edit. Mac Graw Hill 1982.

Departamento de Sanidad del Estado de Nueva York “Manual de Tratamiento de Aguas” Edit LIMUSA 1995. 
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PRÁCTICA No. 11
SECADO POR CALOR DE LOS LODOS
INTRODUCCIÓN

Tratamiento y disposición de los lodos

Los lodos de las aguas negras son una mezcla de agua y sólidos sedimentados. Por su origen los lodos reciben el nombre de primarios secundarios exceso de lodos activados o lodos químicos.

Los lodos deben ser sometidos, en general a algún tratamiento que sea capaz de modificar sus características para que pueda disponerse de ellos sin poner en peligro la salud o causar molestias. Los lodos varían según las características de las aguas negras de donde hayan sido retirados y depende, sobre todo del proceso de tratamiento, la mayoría están compuestos por materia orgánica y minerales.
Procesos de tratamiento de los lodos

1. Disminuir el volumen del material que va a ser manejado, por eliminación de parte o total del líquido. Y puede variar desde  1 % en lodos activados acuosos hasta 10 % o más en los crudos concentrados o en los lodos digeridos. 

2. Descomponer la materia orgánica muy putrescible  a  compuestos orgánicos e inorgánicos, para obtener un material relativamente estable o inerte, de los cuales pueden separarse el agua con más  facilidad a esto se llama digestión, con lo cual además se disminuye el total de sólidos.

OBJETIVO

Preparar los lodos obtenidos de las plantas de tratamiento de aguas residuales para una mejor disposición final, sin deterioro de los suelos y sin poner en peligro la salud animal, vegetal y humana. 
EL TRATAMIENTO DE LOS LODOS              

EQUIPOS
-  Estufa de secado

MATERIALES
· Espátula

· Charolas de aluminio
PROCEDIMIENTO

Métodos de tratamiento de los lodos

Son procesos que se emplean en una planta hasta la disposición final.  El muestreo de los Lodos, en particular es el procedimiento para llegar a obtener una o varias muestras  que sean representativas del sitio o lugar de muestreo. La finalidad de este ensayo es secar por medio de calor una muestra de lodo obtenida de una planta de tratamiento municipal.

Las medidas de seguridad e higiene que se deben llevar a cabo son de suma importancia en este proceso, ya que este material contiene gran cantidad de microorganismos patógenos que pueden provocar enfermedades 
Se tiene nueve diferentes tratamientos pero solo se mencionaran tres: 

1. Espesamiento: este proceso consiste en concentrar los lodos diluidos para hacerlos más densos. El tanque es-pesador está equipado con paletas verticales de movimiento lento,  los lodos son concentrados en el fondo quedando el sólido con más del 10 % de humedad.
2. Secado con calor en una estufa: Este se utiliza cuando los lodos van a servir para la fabricación de fertilizantes por lo que el contenido de humedad debe bajar hasta 10 %.
· Colocar los lodos en varios  recipientes que tengan boca ancha o en charolas de aluminio.

· Mete los recipientes en una estufa a 105 °C, hasta que el material se empiece a solidificar.

· Saca el material sólido de la estufa y deja enfriar.
· Tritura el material obtenido.
· Guarda el material en frasco de plástico. 
· Este material será utilizado para ser suministrado como fertilizante en la preparación de mezclas ya que por ser una arcilla orgánica muy pesada  puede provocar encharcamiento en el suelo donde sea aplicado de forma directa.

3. Secado con calor solar en una plataforma de concreto. Este se utiliza como medio de esterilización y de eliminación de microorganismos patógenos.

· Coloca los lodos en una plataforma de cemento donde el sol de directamente.

· Tapa los lodos durante el día con un plástico negro.

· Destapa los lodos durante la noche, retirando el plástico negro.

· Efectúa el procedimiento durante el tiempo que tarden los lodos en secarse.

· Tritura el material obtenido.

· Este material puede ser mezclado con otros sustratos y preparar una mezcla alternativa que sea utilizada en la producción de plantas ornamentales.  
NOTA: Se debe conocer la procedencia de los lodos y su contenido microbiológico, para determinar el uso sustentable de los mismos.
Presentación de resultados
Tabla de resultados presentados como porcentaje de humedad

	NUMERO DE MUESTRA
	IDENTIFICACION DE LA MUESTRA
	PROCESO APLICADO DE TRATAMIENTO
	CONTENIDO DE HUMEDAD

%

	 1
	
	
	

	2
	
	
	

	3
	
	
	

	4
	
	
	


CUESTIONARIO

1. Menciona otros tres tratamientos diferentes de los ya mencionados en la práctica de secado de los lodos.
2. En donde más pueden ser utilizados los lodos obtenidos de las plantas de tratamiento de las aguas residuales.
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Shirazi, M. A. y L. Boersma 1984. Aunifyng cuantitative analysis of soil texture. Soil Soc. Am. J. 48: 142-147.

Ortiz V. B. 1984. Edafología. Universidad Autónoma de Chapingo, México. 

Rodríguez N. F. y F. Burguete H. 1987. Muestreo de suelos. In: Aguilar  S. A., J. D. Etchevers B. y J. Z. Castellanos R. (Eds). Análisis químico para evaluar la fertilidad del suelo. Publicación Especial No. 1 de la Sociedad Mexicana de la Ciencia del Suelo, México. 
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PRÁCTICA No. 12
VISITA A UNA PLANTA DE TRATAMIENTO DE AGUAS MUNICIPALES
INTRODUCCIÓN
El medio ambiente y la vida en general dependen de un recurso natural no renovable que se conoce como agua, el volumen disponible en el mundo representa aproximadamente 2% de la cantidad total que forma la hidrosfera. La demanda de éste preciado líquido disminuye de manera drástica en las reservas naturales existentes, esto tomando en consideración la contaminación que genera la deposición de desechos industriales y domésticos que alteran su composición; provocando un problema ecológico cada vez más grande.

Las aguas negras que fueron alguna vez dulces y posteriormente potables, se contaminaron con diferentes impurezas como resultado de su uso y consumo; siendo en la actualidad una necesidad imperante el que puedan ser reutilizadas y esto lo logramos mediante diversos sistemas de tratamiento de aguas residuales que son esencialmente la herramienta utilizada dentro de las acciones para controlar la contaminación del agua, a través de ellos se mejora la calidad y al mismo tiempo protegemos el equilibrio de los cuerpos receptores y la salud pública. 

Tratamiento

Las plantas de tratamiento de aguas residuales, son consideradas como una alternativa de recuperación de las aguas. En la ciudad de México se tienen 25 plantas de tratamiento, el 100% realizan tratamiento biológico y de sistema de lodos activados de tipo Convencional.

El agua negra obtenida principalmente de la conjugación de las aguas grises (domésticas), industriales y pluviales que son enviadas a los colectores a través de las diversos ramales del sistema principal de drenaje, de donde son bombeadas y sometidas a pre-tratamiento  cuyo objetivo es eliminar los sólidos de gran tamaño, trituradores de basura y cribas que trabajando en conjunto logran desmenuzar y homogenizar la materia orgánica contenida; posteriormente es bombeada a un recorrido continuo que tarda de 12 a 14 hrs en el proceso de tratamiento

OBJETIVO

Realiza Visita a la planta de tratamiento de aguas municipales, con la finalidad de verificar los pasos a seguir en el tratamiento y disposición de las aguas tratadas para comprobar el manejo  sustentable de las aguas.

PROCEDIMIENTO

Visita escolar a  la Planta de tratamiento Toluca Norte o Cerro de la Estrella, donde el estudiante reafirmar sus conocimientos, habilidades y tendrá un actitud de responsabilidad por el cuidado del agua.

ESTRUCTURA  EL INFORME DE LA VISITA

CECYT “MIGUEL OTHÓN DE MENDIZÁBAL”

TÉCNICO EN ECOLOGÍA

APLICACIÓN DE LOS CONOCIMIENTOS TEÓRICOS DE LA UNIDAD DE APRENDIZAJE:

OPERACIÓN DE PLANTAS DE TRATAMIENTO DE AGUAS
Una experiencia fundamental para que los estudiantes reafirmen sus conocimientos teóricos.

VISITA ESCOLAR

PLANTA DE TRATAMIENTO DE AGUAS RESIDUALES MUNICIPALES.

I.  Itinerario

a) Salida de la escuela.

b) Llegada a la Planta de Tratamiento.

c) Hora de visita a la Planta de Tratamiento. 

d) Termino de la visita (aproximadamente).

e) Hora de llegada al CECyT No. 6.

II. Actividades

1. Antes de entrar se deben observar las instalaciones del sitio (planta de tratamiento de aguas residuales).

2. Se debe aprender a escuchar y a respetar a las personas que nos atienden en el lugar de la visita.

3. Se espera en la sala de recepción de las oficinas para ser atendidos por personal de la planta de tratamiento.

4. Se hace una presentación previa y posteriormente se realiza el recorrido.

5. Se termina la visita.

6. Finalmente se dan las gracias al personal que tan amablemente nos atendió.

III. Trabajo académico en equipo o individual (Planta de Tratamiento de aguas  Municipales). 

	1. Norma que rige el tratamiento de las aguas.
	

	2. Infraestructura general.
	

	3. Tratamiento preliminar.
	

	4. Tratamiento primario.
	

	5. Tratamiento secundario.
	

	6. Tratamiento terciario.
	

	7. Otros tratamientos.
	

	8. Medidas de seguridad e higiene.
	

	9. Análisis de control de la calidad del agua.
	

	10. De qué tipo de construcción es la planta.
	


a) Resuelve las siguientes preguntas relacionas con el tratamiento de las aguas.
1. Cuando inició el funcionamiento de la planta de tratamiento visitada.

2. ¿Cuáles son los sitios a donde se envía el agua obtenida de la panta de tratamiento?

3. ¿Cuáles son las dificultades que se tienen para realizar el proceso de tratamiento del agua?

4. ¿Cuál es el costo del agua residual tratada?.

5. ¿Cuáles son las dos variantes que se pueden incluir en la operación del tratamiento del agua.

b) Elabora un informe  de la visita y anéxalo como reporte de tu práctica.

BIBLIOGRAFÍA DOCUMENTAL
1. Armando Deffis Caso, 1994. La basura es la solución. 3ra reimpresión Árbol Editorial, S. A. de       CV. México, D. F.
BIBLIOGRAFÍA ELECTRÓNICA

1. Anota la obtenida de internet, poniendo la página,  el titulo y la fecha de búsqueda.
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PRÁCTICA No. 13
USO NORMADO DE LAS AGUAS TRATADAS Y DE LOS LODOS ACTIVADOS
INTRODUCCIÓN
El acelerado proceso de urbanización, el crecimiento industrial y la modificación en los patrones de consumo, han originado un incremento en la generación de aguas residuales, residuales tratadas y de los lodos procedentes de las plantas de tratamiento (NOM-004-SEMARNAT-2002), que por su composición y calidad  pueden ser utilizadas en otros sistemas productivos, en donde no afecten a suelos, cultivos, mantos acuíferos, entre otros. Las aguas tratadas, así como los lodos es el producto que se obtiene de la aplicación de las diferentes operaciones unitarias seleccionadas en las plantas de tratamiento de aguas, durante el curso los alumnos adquieren los conocimientos y habilidades para integrar la información formada por las tres competencias particulares de la unidad de aprendizaje y  mostrar un análisis crítico y reflexivo  en la integración de los resultados de todo el trabajo del curso.

OBJETIVO

Proponer un proyecto productivo que integre los conocimientos,  habilidades del manejo normado de las aguas tratadas y de los lodos para dar un uso sustentable a la generación de las  aguas residuales obtenida en las grandes ciudades.

Propuesta de manejo de los lodos

La propuesta de manejo de los lodos que se presenta a continuación contiene una serie de actividades a ser ejecutadas y cumplidas por los generadores con el fin de conseguir contar con un sentido de manejo adecuado de estos residuos.

Acciones a realizarse

· Registro de cantidad y calidad de los lodo de las plantas de tratamiento de aguas (residuales domesticas o de la industria que proceden, fuente generadora), producción y peligrosidad, tratamiento de sus residuos producidos.

· Procesamiento de la información de registro, para la planificación de actividades a seguir.

· Emisión de permisos de generación, se deberá efectuar el registro de la cantidad, frecuencia y calidad de sus lodos ante la Dirección del Medio Ambiente.

· Clasificación de los lodos de acuerdo a los diferentes procesos productivos, se pueden presentar las siguientes alternativas.

a) Que el lodo resulte residuo peligroso, en este caso las condiciones de manejo, transporte, almacenamiento y disposición deberán apegarse al reglamento de desechos peligrosos, así como a las reglamentaciones de la generación de este tipo de residuo.

b) Que el lodo no se considere  peligroso en este caso se tienen tres posibilidades:

1. El lodo es de calidad tal que puede ser procesado como un bio-sólido con la intención de reusarlo o valorarlo como mejorador de suelo en lugares como cementerios, jardines públicos, aeropuertos, rellenos sanitarios, etc. se recomienda seguir los lineamientos de la EPA con la modificación de los criterios microbiológicos.

Criterios microbiológicos para bio-sólidos clase A.

	PARÁMETRO
	CONCENTRACIÓN

	Coliformes Fecales
	Menor de 1000 NMP/g ST

	Huevos de Helmintos
	Menos de 5 viables/g

	Salmonella sp.
	Menos de 100 NMP


Criterios microbiológicos para bio-sólidos clase B.

	PARÁMETRO
	CONCENTRACIÓN

	Coliformes Fecales
	Media Geométrica de 7 muestras menos ó igual a 2X106 NMP/g

	Huevos de Helmintos
	15 viables/g

	Salmonella sp.
	 103/g


Una vez demostrado que corresponde al valor de coliformes fecales (CF), establecidos no es necesario medirlos.

NMP: Número Más Probable.

UFC: Unidades Formadoras de Colonias.

ST: Sólidos Totales.

2. Los lodos asimilables provenientes del procesamiento de aguas residuales domesticas “Como Residuos Urbanos” si no son revalorados pueden ser utilizados o dispuestos en un relleno sanitario de tipo municipal.

3. Los lodos que no llegan a tener la característica de domésticos, pero tampoco son catalogados como residuos peligrosos o bien, han sido residuos peligrosos que por tratamiento han dejado de serlo y permitir su disposición. En este caso podrá autorizarse su disposición en un relleno sanitario controlado, estos rellenos deberán cumplir con los lineamientos de impermeabiliza captación de lixiviados totalmente cerrado al público y debe de tenerse indicaciones del riesgo que estos representan.

Para poder controlar las emisiones de los lodos se requiere de otras actividades a realizar para poderlos utilizar las cuales se señalan en seguida.

· Emisión del permiso de almacenamiento temporal de los lodos.

· Establecimiento de un sistema de transporte.

· Emisión de permiso de disposición.

· Programa de revaloración y re-uso de residuos.

· Programa de minimización de generación de lodos o de modificación de los procesos industriales.

· Programa de re-uso.

· Programa de asimilación de un lodo como residuo doméstico (propuesta de condiciones de manejo)

· Tratamiento y disposición de lodos.

· Lodos catalogados como residuos peligrosos.

· Lodos catalogados como no peligrosos.

Propuesta del manejo de las aguas tratadas.

Para explicar el uso de la misma, se muestra el siguiente ejemplo en donde el agua residual tratada será suministrada como agua de riego en un cultivo agrícola.   

RESULTADOS DE ANÁLISIS DE PRUEBAS QUÍMICAS DE LA MUESTRA DE AGUA TRATADA

	pH
	6.6

	CONDUCTIVIDAD ELECTRICA   C. E.    (microS/cm)
	210.0

	DUREZA TEMPORAL/CaCO3             (meq/L)
	0.0

	DUREZA PERMANENTE/ CaCO3      (meq/L)
	------

	DUREZA TOTAL/ CaCO3                    (meq/L)
	5.3

	ALCALINIDAD TOTAL                      (meq/L)
	7.7

	CALCIO           (Ca++)       meq/L
	2.3

	MAGNESIO     (Mg++)      meq/L 
	0.9

	SODIO               (Na+)       meq/L
	0.8

	TOTAL DE CATIONES     (meq/L) 


	4.0

	CARBONATOS            (CO3=)                 meq/L
	0.0

	BICARBONATOS        (HCO3-)               meq/L    
	2.0

	CLORUROS                  (Cl-)                     meq/L 
	1.3

	SULFATOS                   (SO4=)                  meq/L
	0.4

	TOTAL DE ANIONES       (meq/L)


	3.7

	SÓLIDOS  TOTALES                  (meq/L)
	----------


	CRITERIOS E INDICES PARA DETERMINAR LA CALIDAD DE LAS AGUAS CON FINES DE RIEGO 

	SALINIDAD EFECTIVA   (SE)                                     meq/L
	1.7  

	SALINIDAD POTENCIAL   (SP)                                  meq/L 
	4.6 

	RELACIÓN DE ABSORCIÓN DE SODIO   (RAS)      meq/L   
	0.6 

	CARBONATOS Y SODIO RESIDUAL    (CSR)            meq/L
	0.0 

	PORCIENTO DE SODIO POSIBLE   (PSP)                      %
	47.1

	CLORO   (Cl)                                                                   meq/L
	1.3

	BORO      (B)                                                                    meq/L
	-----


INTERPRETACIÓN DE RESULTADOS

Para interpretar la calidad de las aguas que son utilizadas con fines de riego, es necesario hacer algunas consideraciones que son las siguientes: 

La calidad del agua de riego, es un término que se utiliza para indicar la conveniencia o limitación del empleo de la misma  en los cultivos; tomando como base las características químicas,  tolerancia de los cultivos a la salinidad, las propiedades del suelo, las condiciones de manejo y aspectos  climatológicos del área.

En general existen tres criterios principales para juzgar la conveniencia o limitación del empleo del agua con fines de riego. Estos criterios son: el contenido de sales solubles, el efecto probable de sodio sobre las características físicas de los suelos y el contenido de elementos tóxicos para las plantas. Para cada uno de estos criterios se tienen diferentes índices cuantitativos.

1. Contenido de sales solubles: a) Conductividad eléctrica (E. C.); Salinidad efectiva (SE)  c) Salinidad potencial (SP)

2. Efecto probable del sodio sobre las características físicas del suelo: a) Relación de  absorción  de  sodio  (RAS);   b)  Carbonato  de   sodio  residual  (CSR)  y  c) Porciento de sodio posible.

3. Contenido   de elementos tóxicos para las plantas: a) Contenido de boro  (B)  y b) Contenido de cloruros  (Cl)

De acuerdo a los criterios e índices antes mencionados, la calidad de la muestra de agua problema, se tiene dentro de los valores de BUENA ya que todos los índices se  encuentran por debajo de los valores mínimos: (SP) menos de 3 meq/L, cloruros menos de 1 meq/L,  (PSP) menos del 50 %. Los valores obtenidos en (RAS, CSR  y  SE) confirman la calidad del  agua  y la ubican en RECOMENDABLE  para el riego. La observación que se hace en cuanto al pH de la muestra y el contenido de sulfatos, es que probablemente él azufre sea la causa de la ligera acidez que presenta la muestra de agua.   

RECOMENDACIONES

De acuerdo a los criterios e índices, el agua analizada tiene buenas características químicas para el riego de cultivos agrícolas, así como en suelos que  presentan  pH,  neutro o  ligeramente  alcalinos que no presenten problema de cloruros ni de sodio.   Por no contar con información de que cultivo será regado con ésta agua solo se aporta información general  en su aplicación. 
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