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1. Presentacién

La preparacion de soluciones en los laboratorios de Caracterizacion y Calidad del
Agua y de Operacion de Plantas de Tratamiento de Aguas, es un control o herramienta
en la calidad de los métodos de prueba que en ellas se realizan; la importancia radica
en que una solucién gue no ha sido preparada con los estandares de calidad puede
generar resultados incorrectos en los andlisis.

Los analisis a desarrollar en cada una de las practicas de laboratorio de las unidades
de aprendizaje mencionadas anteriormente, contienen preparacion de soluciones las
cuales estan establecidas como parte integral de las normas especificas para cada
método de prueba, en ellos se establece la forma general de preparacion; pero no
especifica el procedimiento a detalle en algunos casos, como si debe ser calentada la
solucion para poderse disolver, si el solvente es agua o si es un solvente organico,
entre otros.

2. Objetivo

Describir los diferentes procesos de preparacion de soluciones, asi como las medidas
de seguridad, recuperacién o tratamiento de algunas sustancias obtenidas en los
laboratorios de las unidades de aprendizaje de Caracterizacion y Calidad del Agua y
Operacion de Plantas de Tratamiento de Aguas, para obtener resultados confiables y
de calidad aplicando tecnologias sustentables.

3. Introduccién

El avance de la tecnologia y la industria esta aunado al conocimiento general en las
diferentes areas de la ciencia, una de estas areas es la quimica, que tiene un papel
fundamental en el avance de nuestra civilizacion. Poniendo un poco de atencion es
facil darse cuenta que la preparacién de soluciones quimicas y su uso esta presente
en nuestra forma de vida, aln sin percatarnos de ello. La preparacion de soluciones en
los laboratorios de Caracterizaciéon, Calidad del Agua y Operacién de Plantas de
Tratamiento de Aguas, quimico, analisis biomédico y en la industria es de gran
importancia. La preparacion de soluciones permite la creacién de nuevas sustancias o
de sustancias que permiten realizar diversos ensayos.

En los laboratorios de calidad, es un requisito indispensable que las soluciones que se
utilizan en los analisis sean preparadas de acuerdo a los estandares establecidos en
las normas internacionales, para poder comparar los resultados y estos puedan ser
validados de acuerdo a la certificacion por las instituciones. Existen soluciones
comerciales ya preparadas las cuales son estandares ya calibrados y suelen ser
concentrados, para ser aplicados en los laboratorios deben ser diluidas de acuerdo a
los ensayos caracteristicos de cada laboratorio.

Una solucion es una mezcla molecular homogénea compuesta por dos o0 mas
sustancias, las partes que la integran o sea sus componentes, son dos, y comun
mente se llaman: SOLUTO, lo que se va disolver y SOLVENTE o DISOLVENTE lo que
disuelve al soluto. En algunas ocasiones podemos identificar a los componentes de las
mezclas, de la siguiente manera; el soluto se encuentra en menor proporcion, no asi el
solvente que esta en mayor proporcion, las soluciones son clasificadas de diferente
forma.

4. Clasificacion de las soluciones

Las soluciones se pueden presentar en los tres estados que son: liquidas, gaseosas y
solidas.



Comportamiento a la conduccion eléctrica se clasifican en: soluciones
electroliticas (que conducen la corriente eléctrica) y las no electroliticas (que no la
conducen)

Clasificacion que depende de la concentracién del soluto en el solvente: de
acuerdo a su concentracion ya que expresa las cantidades de soluto en una muestra
total de solucion, o, la proporcién del soluto en el disolvente, en este caso se pueden
clasificar en:

1. Soluciones Diluidas.- aquellas que tienen muy poca cantidad de soluto
comparada con el disolvente.

2. Solucién Concentrada.- aquella que tiene gran cantidad de soluto comparada
con el disolvente.

Se obtiene otra clasificacion de las soluciones de acuerdo a la propiedad que tiene el
soluto que a una temperatura determinada, solo puede disolver una cantidad fija de
éste, en una cantidad fija de solvente, en funcién de esta propiedad, las soluciones se
clasifican en:

1. Solucién Saturada.- aquella que a una temperatura y presion determinada, no
permite disolver mas soluto.

2. Solucién Sobre-saturada.- aquella que bajo condiciones especiales, como el
aumento de temperatura y enfriando en absoluto reposo, es posible que
contenga mas soluto del que pueda disolver a la temperatura ambiente.

Solubilidad: es la maxima cantidad de un soluto que puede disolver en una cantidad
establecida de solvente a una temperatura determinada se expresa en gramos de
soluto por cada 100g de solvente.

5. Las unidades de Concentracion

Soluciones porcentuales.- la relacién; soluto en solucion multiplicada por 100, nos da
el (%) de soluto que existe en una solucion:

a = Soluto
b = Solucion p=a X 100
p= % b

Problema: calcular la cantidad en gramos de soluto que tiene 3000g de solucion, si se
dice que es de 1.5%

DATOS FORMULA

p=15% a=p Xb = 15 X 3000 = 45¢g
b = 3000g 100 100

a="?

Solucion molar (M).- las unidades mas utilizadas en quimica es el mol, por lo tanto,
una solucién molar expresa el nimero de moléculas gramo de soluto que hay en un
litro de solucion. Una soluciéon 1.5M indica que en un litro de solucién existen 1,5
moléculas gramo.

Estas soluciones tienen aplicaciones practicas ya que se pueden efectuar reacciones
quimicas conociendo las proporciones de las concentraciones molares de las

sustancias que van a reaccionar, por ejemplo:
X + 2Y - Z



En el caso de estar las soluciones de (X) y de (Y) en 1M reaccionarian un volumen de
(X) con dos volumenes de (Y) para obtener (Z).

Problema: Calcular la molaridad de una solucibn de NaOH que tiene 15g/litro de
solucion.

DATOS FORMULA

m = NaOH = 40g peso molecular. M1 =C = _15 = 0.375M
C = concentracion de la solucioén m 40

C =15g/L

M1 = molar

Solucion normal (N).- es la solucion que tiene un equivalente gramo en un litro de
solucion.

Los equivalentes gramo (E) se determinan dividiendo el peso molecular del soluto
entre el nUmero de enlaces de valencia que la forman.

Asi para el HCl existe un enlace de valencia: H* CI-

E=m = 365
1
+6 -6
Para el As203 existen 6 enlaces de valencia:  As2*303%?

E=_m = 197.8414 = 65.947
6 6

Por lo tanto una soluciéon 1N de HCI sera aquella que tiene 36.5¢/L de solucién y una
solucion 1N de As;O3 sera aquella que tenga 65.947g/L de solucion.

Por lo que si reaccionara el HCI con él As,O3 se necesitaria un volumen 1N de HCI por
un volumen 1N del As;Os puesto que ambos son equivalente.

Problema: calcular la normalidad de una solucibn de H.SO, que tiene una
concentracion de 24 g/L.

DATOS FORMULA

E = H2SO4 = 48g N= C = 24 = 05N de H2SOa
C = 24g/L E

N=?

Cuando se preparan soluciones a partir de acidos y bases deben tomarse
precauciones, una de las mas importantes y que permite evitar accidentes es verter la
cantidad de solucion concentrada requerida lentamente en el agua o soluto, esto
permite que el calor generado sea absorbido por la mayor cantidad de agua.

Partes por millén (ppm).- este procedimiento se emplea para soluciones acuosas
muy diluidas, y expresa el nimero en mg de soluto que existe en un Kg de solucién.
Se considera que un Kg de solucion tiene un volumen de un litro aproximadamente
(1Kg = 1000g = 1000000mgQ).

ppm = _mgq de soluto
L de solucion




Problema.- ¢Cudl es la concentracién en ppm si 1.5mg de iones Na* se encuentran
disueltos en una solucién cuyo volumen es de 2.5L7?

1.5mg - 2.5L
Xg - 1L X = 0.6ppm

6. Preparacion de soluciones

Solucién a partir de un soluto soélido
¢, Como realizar los calculos?

1. Conocer el peso molecular del soluto para conocer la masa molecular.

2. Establecer la concentracién de la solucion y el volumen necesario de la misma.

Problema.- cuantos gramos de NaOH se necesitan para preparar 200ml de solucién
0.3mol/L?

Paso 1: Determinar la masa atobmica [ Na = 23g O = 16g H = 1g
de los componentes (tabla periddica)

Paso 2: Calcular la masa|NaOH (1 X 23) + (1 X 16) + (1 X 1)

molecular. = 409
Paso 3: calculo de la masa. Del NaOH en 1000ml (1L) de solucién
0.3mol/L

Planteamiento: si 1mol de NaOH equivale a 40g de NaOH, 0.3mol de NaOH a
cuantos equivalentes.

1mol de NaOH - 40g NaOH
0.3mol de NaOH - X X = 12g de NaOH
Paso 4: masa contenida en los | 1000ml de solucion - 12g de NaOH
200ml de NaOH 200ml de solucion - X
X =2.4g NaOH

El valor obtenido de 2.4g de NaOH sera disuelto en 150ml de agua y luego agregar la
restante para obtener 200ml y se tendré una solucion de NaOH al 0.3molar (0.3M).

Preparacion de una solucion a partir de un liquido (HCI, H.SO. y HNO3). Estos se
adquieren de forma comercial y traen en la etiqueta del envase la concentracion y
densidad que permite calcular su concentracion molar para preparar la dilucion.

¢,Como preparar una solucién a partir de un soluto liquido?

1. Conocer la concentracion de la solucion madre o solucién concentrada a partir
de la cual se prepara la solucion a la concentracion requerida.

2. Establecer la concentracion de la solucion a preparar y volumen necesario de
la misma.




El calculo se puede plantear de la siguiente forma:

Problema.- que volumen de HCI de 32% en masa y una densidad de 1.18g/ml se
necesita para preparar 2L de solucion a una concentracion de 0.5mol/L (0.5M)

Paso 1: célculo de la masa del HCI 1mlde HCI - 1.18¢g
1000m| - X
Esto también puede ser calculado | Da=m_ m = Da X V
aplicando la siguiente formula. \%
m = 1.18g X 1000ml = 1.18g
m
Paso 2: calcular la pureza del acido. 100g HCI - 32g HCI
1.18g HCI - X
X = 377.6g HCI
Paso 3: célculo de la concentracion | Una solucion 1mol/L - 36.5g HCI
del &cido. X - 377.6g HCI
X = 10.34mol/L

Conocida la molaridad del compuesto a partir del cual se va a preparar la
solucién se aplica la siguiente formula V1 X C1 = V2 X Czque relaciona la
concentracion con su volumen.

V1 = volumen de la solucién concentrada (requerida para preparar la diluida).
V2 = volumen a preparar de la solucion diluida; Ci concentracion de la
solucion concentrada.

C2 = concentracion de la solucion a preparar.

Paso 4: célculo del volumen a tomar | V1 = V2 X Cz2 = 2L X 0.5mol/L
de la solucién concentrada para Ci1 10.34mol/L
preparar la solucién diluida de HCI V1 = 96.7 ml HCI concentrado.

Para preparar la solucién de HCI al 0.5M se colocara en un matraz aforado de 2L la
cantidad de 500ml de agua aproximadamente y se agregaran lentamente 96.7ml de
HCI concentrado y luego se afora con agua a los dos litros.

7. Preparacion y valoracion de soluciones

a) Preparacion de la soluciéon primaria:

Preparacion de 1000 ml de solucion de cloruro de sodio (NaCl) de normalidad 0.01N.- El
cloruro se deseca a una temperatura de 250°C durante 2 hrs hecho esto se deja enfriar en
un desecador y se pesa. Se disuelven en agua destilada y se vierten en un matraz aforado
de 1000 ml se lava el vaso de precipitados con agua destilada la cual es vaciada al matraz
aforado y después se afora. Esta sera la manera de preparar todas las soluciones de las
sustancias que se tengan que se consideran primarias, tipo o patrén. Por el hecho de
estar desecada y bien pesada.

P.A. CIl 355 5849 - 1IN - 1000 ml
P.A. Na 229 5.84g - 0.IN - 1000 ml
Masa molecular = 58.4g de NaCl 0.584g - 0.01N -1000 ml
b) Preparacion de la solucién secundaria:
Preparacion de 1000 ml de solucion de nitrato de plata (AgNOs) de normalidad 0.025N.

Disolver 4.2472g de (AgNOs) en agua destilada y aforar a 1000 ml. Verificar la normalidad
titulando una alicuota de la solucion de NaCl 0.01N preparada anteriormente.
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c) Preparacion del Indicador:

Indicador cromato de potasio (K.CrO.). Disolver 5g de cromato de potasio en
aproximadamente 75 ml de agua destilada. Agregar una solucién saturada de nitrato de
plata hasta observar una pequefia cantidad de precipitado rojo de Ag.CrOa4. Colocar la
solucién en la oscuridad por 24 hrs. Enseguida filtrar y eliminar el precipitado de AgCrO, y
aforar a100 ml con agua destilada.

d) Analisis Valoracion Volumétrica o Titulacién para determinar la
concentracion del nitrato de plata.

Operacion para determinar la concentracién de una solucion a partir de otra solucion
de concentracién conocida y con la cual reacciona quimicamente.

Esta operacion volumétrica se fundamenta en la neutralizacion que experimentan las
dos soluciones al reaccionar y que se puede evidenciar al conseguir un cambio de
coloracion mediante el uso de un indicador apropiado.

El indicador utilizado vira de color cuando el pH de la soluciéon cambia e indica que la
cantidad estequiométrica para producir un compuesto conocido al poner en contacto
las dos soluciones ha sido alcalinizada. Esto permite el célculo de concentraciones o
volimenes de la solucién de nitrato de plata a partir de los datos de una solucién
conocida como es el caso del cloruro de sodio. El momento en que se produce el
cambio de coloracién se denomina punto final de la titulacion.

8. Métodos de prueba que requieren de preparacion de soluciones en
las Unidades de Aprendizaje de:

a) Caracterizacion y Calidad del Aguay
b) Operacion de Plantas de Tratamiento de Aguas.

8.1 Introduccion a los Laboratorio (medidas de sequridad).

Recomendaciones de seguridad en la preparacién de soluciones y
reglamento interno de los laboratorios.

Conseguir un ambiente seguro y saludable dentro del laboratorio donde se manejan
diferentes materiales, sustancias y residuos peligrosos, es responsabilidad del
personal que elabora en la institucion, sin embargo los mas involucrados son: el jefe
del laboratorio y los trabajadores que se encuentran dentro del area. Cada individuo
debe hacer todo lo posible para protegerse a si mismo y a sus compafieros. El jefe a
cargo debe tener en cuenta que los accidentes tienen una causa y por lo tanto, pueden
evitarse mediante un adecuado programa de seguridad.

En el laboratorio de Caracterizacion y Calidad del Agua, asi como el de Operacién de
Plantas se trabaja con sustancias peligrosas de muy variada composicion, como las
sefialadas en la Norma Oficial Mexicana de la Secretaria del Medio Ambiente y
Recursos Naturales, NOM-052-SEMARNAT-2005 la cual menciona las medidas de
seguridad de las diferentes sustancias quimicas, materiales y residuos obtenidos de
los procesos productivos.

Otras normas establecen las condiciones de trabajo como son: ventilacion, duchas de
seguridad, lavado de ojos, utilizacion de campanas de extraccion, equipos para el
vertido de sustancias, asi como un botiquin de primeros auxilios el cual debe contener
los medicamentos apropiados.



Equipo de proteccion personal para la preparacion de soluciones

El equipo y los materiales de proteccion personal estan constituidos por batas,
guantes, zapatos, gafas, mandiles, mascarillas contra gases y escudos de proteccion
contra acidos, &lcalis ademas de otros articulos de seguridad que debe utilizar cada
individuo dentro del laboratorio para protegerse contra posibles lesiones. El equipo de
proteccién personal (EPP), se establece en la NOM-017-STPS-2001 la cual define los
materiales de que estadn constituidos, su eleccion y uso dependen de las distintas
tareas que se realizan en el laboratorio en este caso los mas apropiadas son:

a) Bata de algodon: Con mangas que tengan pufio para mayor proteccion y
seguridad.

b) Caperuzas o capuchas: Sé utiliza Unicamente para la proteccion de la cabeza
y dependen de la operacion a efectuar para que asi sea el material de
fabricacion.

c) Proteccién para ojos: La proteccién de los ojos se recomienda siempre.

d) Proteccion respiratoria: Este tipo de respiradores es necesario utilizarlo
cuando se manejan vapores organicos y otros.

e) Proteccién de manos guantes: La proteccion de manos y brazos es muy
importante, esta varia segun la operacion a efectuar. Los guantes deben ser lo
suficientemente sueltos para poder jalarlos rapidamente en caso de accidentes
por atoramiento, quemaduras, etc.

8.2 Muestreo de Aguas (NMX-AA-003-1980)

Para obtener las muestras representativas que seran analizadas en el laboratorio de
Caracterizacién y calidad del agua y Operacion de plantas de tratamiento de aguas,
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 vy
recomendaciones para muestrear debiéndose observar las modalidades indicadas en
las normas de métodos de prueba correspondientes. La toma de la muestra problema
que sera analizada en el laboratorio se recolectara de acuerdo a los objetivos
programados, en el caso de requerir alguno de los conservadores o (preservadores
de la muestra), de acuerdo al método de prueba, se deben seguir las indicaciones
establecidas en el cuadro siguiente:

Cuadro No. 1 MANEJO Y FORMA DE CONSERVACION DE LA MUESTRA

PARAMETRO FORMA DE FRASCO DE VOLUMEN TIEMPO DE
PRESERVACION MUESTREO MINIMO (mi) | ALMACENAMIENTO
CIANUROS NaOH, pH>12, 4°C P 500 24 dias
FENOLES HsPOg4, pH<2, 4°C P 500 24dias
GRASAS Y ACEITES H,S04, pH<2, 4°C V boca ancha 1000 26 dias
ARSENICO HNO3 pH <2, 4°C P 500 6 meses
NITROGENO TOTAL H2SO04, pH<2, 4°C P 500 7 dias
Al, Cd, Cu, Cré, Co, Hg, Ni, Ag, Pb, Zn. |H,S0s, pH<2 4°C (HNOs) |P 1000 7 dias
P= plastico V = Vidrio




Procedimiento de Preparacion de los Conservadores

- Cianuros (NaOH 40%)

Se pesan 400g de NaOH y se diluyen en 1000 ml con agua destilada.

Forma de preparacion: se pesan los 400g de hidroxido de sodio en un vaso de
precipitados de 1000 ml y se agrega lentamente el agua destilada agitando el
contenido hasta adicion total del agua, se recomienda colocar el vaso en un recipiente
con agua fria.

Medida de seguridad: de preferencia preparar la solucion en la campana de
extraccion, utilizar guantes especiales para sustancias corrosivas, gafas y bata tener al
alcance una solucion de bicarbonato de sodio concentrada.

- Fenoles (HsPO. utilizar el 4cido concentrado)

Medida de seguridad: agregar 5 ml en el frasco de muestreo, con guantes para
acidos, gafas y bata de preferencia preparar el frasco con el conservador en la
campana de extraccion.

- Grasas y Aceites, Nitrogeno Total y Metales (H.SO. utilizar el &cido
concentrado)

Medida de Seguridad: agregar 5 ml en cada uno de los frascos de muestreo, con
guantes para acidos, gafas y bata de preferencia preparar los frascos con el
conservador en la campana de extraccion.

- Arsénico (HNOs utilizar el acido concentrado)

Medida de seguridad: agregar 5 ml en el frasco de muestreo, con guantes para
acidos, gafas y bata de preferencia preparar el frasco con el conservador en la
campana de extraccion.

Seqguridad de la muestra

Es esencial asegurar la integridad de la muestra, desde su toma hasta la emision del
informe de resultados, asi como la eliminacion de la misma de la siguiente forma:

Etiquetado y sellado de la muestra.

Hoja de campo y/o registro.

Hoja de peticién de analisis de la muestra.

Recepcion y almacenamiento de la muestra.

Asignacion de la muestra para su analisis en el laboratorio.

8.3 Determinacion de Color (NMX-AA-045-SCFI-2001), Método de
cobalto/platino (colorimétrico).

El agua pura es incolora pero en la naturaleza es frecuente encontrarla coloreada
debido a la presencia de sustancias extrafias. Aquella agua cuyo color es
especialmente el material suspendido se le denomina aparente mientras el color
atribuido a los solidos disueltos que permanecen después de remover el material
suspendido se conoce como color verdadero, este puede ser determinado por
diferentes métodos: 1. Método de comparacién visual con una solucién preparada de
Cobalto-platino, 2. Método espectrofotométrico y 3. Colorimetro de rango 0 a 500
UCo/Pt, estos son utilizados cuando se trata de aguas que no presentan colores
intensos.

Determinacién de COLOR (Método de cloro-platinato de potasio).

Es un método de comparacién visual (caracteristica organoléptica) en el cual se
emplea una escala arbitraria de una serie de estandares en donde el color de la
muestra después de haber sido filtrada, se determina por comparacion.
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Reactivos
- Cloro-platinato de potasio (K2PtCls) Qp
- Cloruro de cobalto (CoClz) Qp

Preparacion de la solucién de cloro-platinato y de la curva estandar.

1. Solucién patron de cloro-platinato de potasio de 500 unidades: pesar en una
balanza analitica 1.245 g de cloro-platinato de potasio y 1.0 g de cloruro de
cobalto y disolverlos en 200 o 300 ml de agua destilada, afadir por las paredes
del recipiente (matraz erlenmeyer), 100 ml de &acido clorhidrico concentrado y
con cuidado colocar la solucion en un matraz volumétrico de un litro, agitar
lentamente para disolver el solido y diluir con agua destilada hasta el aforo.

Medida de seguridad: de preferencia preparar la solucibn en la campana de
extraccién ya que el acido clorhidrico se transforma en gas, se deben utilizar guantes
especiales para sustancias corrosivas, gafas y bata tener al alcance una solucion de
bicarbonato de sodio concentrada.

2. Curva estandar: se preparan 14 tubos Nessler con aforo a 50 ml en los cuales
se colocaran diferentes concentraciones de la solucién patrén de cloro-
platinato, se in iniciara con la concentracion mas baja que es: 0.5, 1.0, 1.5, 2.0,
2.5, 3.0, 3.5, hasta la mas alta de 7.5 ml, después aforar a 50 ml con agua
destilada para obtener la curva estandar.

Medida de seqguridad: en la preparacién de la curva estandar utilizar guantes y bata y
por precaucion tener una solucion de bicarbonato de sodio concentrada.

8.4 Determinacion de Conductividad Eléctrica (C. E.) NMX-AA-093-SCFI-2000
y pH NMX-AA-008-2000 (preparacion de estandares).

La medicion de pH y conductividad electrolitica es de gran importancia pues da una idea del grado
de mineralizacion de las aguas: natural, potable, residual, residual tratada, de proceso, destilada y
deshionizada, para que los equipos puedan obtener resultados de calidad, se requiere que estos
sean calibrados con soluciones patron o estandar.

Solucién calibradora del puente de | Soluciones calibradoras del
conductividad  cloruro de potasio de | potenciémetro para determinar pH
0.01M, 0.1My 1M Solucién Buffer pH 4.0

Solucion Buffer pH 7.0

Solucién Buffer pH 10.0

Preparacion de las soluciones de Cloruro de Potasio (KCl 0.01M, 0.1M y 1M).
El cloruro de potasio debe estar a peso constante, secarlo en estufa a 105°C
durante 2 h y posteriormente realizar los pesos para cada solucion.

KCl 0.01M

Pesar 0.746g de KCl y colocarlo en un matraz aforado de un litro y adicionar agua destilada hasta
disolucién del sélido y aforar a un litro si la temperatura del liquido es menor de la que se tiene en
el matraz que es 25°C se debe estabilizar antes de aforar. La conductividad eléctrica de dicha
solucién a 25 °C es de 1.412 mS/cm

KCI0.1M

Pesar 7.46g de KCl y seguir el mismo proceso ya descrito anteriormente. La conductividad
eléctrica de dicha solucion a 25 °C es de 12.9 mS/cm.

KCl 1M
Pesar 74.6g de KCl y seguir el mismo proceso ya descrito anteriormente.
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Medida de seguridad: se pueden especificar en la etiqueta del reactivo o utilizar bata,
guantes de latex y lentes de seguridad.

Preparacion de las soluciones calibradoras de pH 4.0, 7.0y 10.0

Generalmente los equipos traen los estandares, los cuales solo se disuelven en un litro de agua
destilada utilizando un matraz aforado.

Medida de seguridad: utilizar bata, guantes de latex y lentes de seguridad.

8.5 Determinacion de Grasas y Aceites Extraccion con equipo Soxhlet
(NMX-AA-005-SCFI-2000)

Las grasas y aceites son compuestos organicos formados por carbono, hidrégeno y
oxigeno, presentan baja solubilidad en el agua y una tendencia a separarse de la fase
acuosa, son solubles en solventes organicos.

Reactivos: todos los productos quimicos usados en este método deben ser grado
reactivo, a menos que se indique otro grado.

- Acido clorhidrico concentrado (HCI)
- Hexano (CgHi4)

- Acido sulftrico concentrado (H2SO.)
- Tierra de diatomeas.

- Aceite de referencia.

Preparacion de soluciones
1. Suspensidon de tierra de diatomeas-silice o tierra Silice: se pesan
aproximadamentelO g de tierra de diatomeas y se suspende en un litro de
agua destilada, la suspension se puede hacer en un matraz Erlenmeyer, la
tierra de diatomeas no es soluble en el agua y cada que se utilice en el analisis
se debe de agitar para obtener la suspension. En este caso su preparaciéon no
es peligrosa ni causa dafo a la salud.

2. Acido clorhidrico (1:1) o Acido sulfarico (1:1): mezclar volimenes iguales de
acido sulftrico concentrado y agua destilada, colocar el agua destilada en el
recipiente y posteriormente adicionar por las paredes el acido para que se
mezcle lentamente, de preferencia que el recipiente sea de material que resista
los cambios bruscos de temperatura y colocarlo en un bafio maria con agua
fria.

Medida de seqguridad: sé recomienda que la sustancia sea preparada en una campana
de extraccion, utilizar bata, guantes para acidos y gafas, tener al alcance una solucién
de bicarbonato de sodio concentrada.

3. Aceite de referencia: pesar con precision la cantidad requerida de una mezcla
de aceite de referencia (mezcla de aceite mineral SAE20 y aceite vegetal),
acorde a la cantidad esperada de grasas y aceites en la muestra problema y
agregar a la mezcla un litro de agua. La preparacion de esta mezcla no es
peligrosa, por lo que no requiere de medidas de seguridad especiales.

Indicaciones para la recoleccién, preparacion, preservacion y almacenamiento de la
muestra.

De la superficie del cuerpo de agua colectar un volumen de aproximadamente un litro
de muestra en un frasco de vidrio de boca ancha con tapa cubierta de poli-tetra-fluoro-
etileno, en frasco de poliamida, PVC, polietileno, ya que pueden ocurrir pérdidas de
grasas y aceites por el equipo de muestreo, no se permite la colecta de una muestra
compuesta, dado que la muestra entera se ocupa en esta prueba, no se puede tomar
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alicuotas de la muestra para realizar otro tipo de analisis. La muestra debe ser
acidificada con acido sulftrico o clorhidrico 1:1, tener pH menor a 2 y estar en
refrigeracion a una temperatura de 4°C. El tiempo maximo de almacenamiento previo
al analisis es de 28 dias.

Medidas de seqguridad en el manejo del Hexano: por ser un compuesto organico muy
volatil se recomienda ser manipulado en la campana de extraccion, hasta la fecha no
se ha determinada la carcinogenicidad, sin embargo se debe tener las precauciones
necesarias y debe tratarse como peligroso potencial a la salud. La exposicion a esta
sustancia debe reducirse al menor nivel posible. Mientras se trabaje con este solvente
deberd usarse bata, mascarilla contra gases o disolventes, lentes de proteccion y
guantes especiales para solventes.

Manejo de residuos: es responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los
reglamentos que se refieren al manejo de residuos, principalmente las reglas de
identificacion, almacenamiento y disposicion de residuos peligrosos. Se debe
contemplar el destino final de los residuos generados durante la determinacion.

El hexano se puede reciclar o recuperar bajo condiciones de seguridad que el profesor
en este caso debe mencionar, las cuales son: 1) Se debe retirar el cartucho de
celulosa con el papel que contiene la tierra de diatomeas y colocarlo en un vaso de
precipitados seco en la campana de extraccion, 2) Continuar calentando el matraz
balén con la muestra problema hasta total evaporacion del hexano, el cual tiene que
ser colocado en un envase el cual posteriormente se puede utilizar en otros ensayos y
3) El hexano debe estar libre de humedad por lo que se debe secar perfectamente el
cartucho de celulosa antes de ser colocado en el condensador de extraccion. Este
residuo no puede ser descargado al sistema de alcantarillado por ser uno de los
altamente peligrosos y contaminantes para las aguas. El cartucho con la tierra de
diatomeas debe ser colocado en un vaso y puesto en la campana de extraccion, hasta
la eliminacion de los vapores del hexano.

Para la reutilizacion de los cartuchos de celulosa, el proceso de limpieza sera: 1) quitar
la tierra de diatomeas de la muestra anterior, 2) eliminar el residuo de grasa que quedo
en el cartucho, agregando el solvente hexano en un vaso, colocar durante 10 min el
cartucho de celulosa en él liquido y 3) retirar el cartucho y ponerlo a secar eliminando
por evaporacion él hexano. Todo el proceso anterior debe hacerse en la campana de
extraccion.

Concordancia con Normas Internacionales

Esta norma Mexicana no es equivalente a ninguna norma internacional por no existir
referencia alguna al momento de su elaboracion.

8.6 Determinacion de Sustancias Activas al Azul de Metileno (SAAM)
(NMX-AA-039-SCFI-2001), colorimétrico.

Los detergentes (surfactantes) son compuestos organicos que se sintetizan a partir de
compuestos quimicos del petrdleo, actian como agentes limpiadores al igual que los
jabones. Sin embargo la ventaja de los primeros es que no forman natas con el agua
dura. En la actualidad los detergentes sintéticos se usan mas a menudo que los jabones.

Reactivos y preparacion de soluciones

- Cloroformo (CHCls)
- Sulfonato de alquilbenceno lineal (SAL)
- Azul de metileno
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Acido sulfarico concentrado (H2SO4)

Fosfato de Sodio di-acido monohidratado monobasico
- Fenolftaleina

Fibra de vidrio (pre-lavada con cloroformo)

Hidréxido de sodio (NaOH)

Alcohol etilico

Solucion madre de sulfonato de alquibenceno lineal (LAS) 1.0 ml= 1.0 mg/SAL; (l
mg/ml): pesar 1.00 g de SAL en base activa del 100%, colocar el sélido en un matraz
aforado de 1000 ml, disolver en 100 ml de agua destilada y después aforar a un litro con
mas agua destilada (mantener en refrigeracion para gue no varie su concentracion, por
precaucion y para obtener mejores resultados en la calibracién de la curva, de
preferencia preparar cada semana esta solucion). Para no tirar la solucién por la
degradacion que puede tener se recomienda preparar solo 50 ml gque seria 0.05g de LAS.

- Solucién patrén de SAL o LAS (10 ug/ml). De la solucién concentrada tomar 10 ml
y diluirla a un litro con agua destilada, teniendo una concentracién de 0.01 mg en
esta nueva solucién (preparar diariamente).

- Solucién indicadora de fenolftaleina: disolver 0.5g de fenolftaleina en 50 ml de alcohol
etilico, aforar a 100 ml con agua y mezclar.

- Solucién de Hidroxido de sodio 1N: colocar 40 g de NaOH QP en un matraz aforado de un
litro, agregar lentamente agua destilada para disolver el hidréxido de sodio el matraz con el
liquido se calienta ya que se efectlia una reaccion exotérmica enfriar por fuera del matraz y
seguir agregando agua destilada hasta 5 cm antes del aforo, dejar que la temperatura se
regularice a 25°C y terminar de aforar a un litro. Recordar las precauciones de manejo ya que
es una sustancia altamente corrosiva.

- Solucion de acido sulfurico 1N: colocar en un matraz aforado 200 ml de agua destilada y
por las paredes del matraz agregar lentamente 28 ml de &cido sulfurico concentrado (con
una densidad de 1.84), enfriar el matraz y continuar agregando agua destilada, dejar 5 cm
antes de llegar al aforo y estabilizar la temperatura a 25°C para aforar a un litro. Tener las
mismas precauciones de manejo que se mencionaron anteriormente en la preparacion de
soluciones corrosivas acidas.

- Reactivo de azul de metileno: colocar 0.1g de cristales de azul de metileno en un
matraz aforado de 100ml y adicionar agua destilada a su disolucion total, transferir
30 ml de la solucién preparada a un matraz volumétrico de 1L afiadir 500 ml de agua
destilada, 6.8 ml de acido sulfurico concentrado resbalando por las paredes y 50 g de
fosfato de sodio di-acido monohidratado monobasico, agitar hasta disolucién y llevar a
volumen de aforo de 1L siempre y cuando la temperatura sea de 25°C.

- Solucion de lavado de fosfatos: en un matraz volumétrico de 1L colocar 500 ml de
agua, agregar 6.8 ml de &cido sulfurico concentrado y 50 g. de fosfato de sodio
monobasico, monohidratado (NaHs PO4H>O) diluir con agua destilada hasta el aforo,
mezclar perfectamente la solucion esta debe tener un pH menor de 2 para aforar con agua
destilada.

Preparar una curva de calibracion.

En 10 embudos de separacion afiadir las siguientes concentraciones de la solucién
de 0.01mg (0.0, 1.0, 3.0, 5.0, 7.0, 9.0, 11.0, 13.0, 15.0 y 20.0 ml), y adicionar el
restante de agua destilada para completar 100ml en cada embudo. Seguir los pasos
descritos en el manual de practicas de sustancias activas al azul de metileno o
detergentes en el procedimiento (del 1 al 13) para poder preparar la curva patron o estandar.
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No. ml estandar (1.0 ml.= Mg SAL (LAS) mg SAL (LAS) Abs
Matraz 0.01 mg SAL (LAS) (por 100 ml de (por 100 ml de
extracto) extracto)

1 0.0 0.0 0.0

2 1.00 10 0.01

3 3.00 30 0.03

4 5.00 50 0.05

5 7.00 70 0.07

6 9.00 90 0.09

I 12.00 120 0.12

8 15.00 150 0.15

9 18.00 180 0.18

10 20.00 200 0.20

NOTA: recordar que 1 mg = 1000 pg
Utilizar los datos de absorbancia obtenidos para trazar la curva tipo en mg de SAL de
LAS e interpolar el dato del problema en absorbancia y obtener la concentracién.

Medidas de seguridad en el manejo del Cloroformo: por ser un compuesto organico
muy téxico se recomienda ser manipulado en la campana de extraccién, hasta la fecha
no se ha determinado los posibles efectos en la salud, sin embargo se debe tener las
precauciones necesarias y debe tratarse como peligroso potencial. La exposicion a
esta sustancia debe reducirse al menor nivel posible. Mientras se trabaje con este
reactivo deberd usarse bata, mascarilla contra gases o disolventes, lentes de
proteccion y guantes especiales para este componente.

Manejo de residuos: es responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los
reglamentos que se refieren al manejo de residuos, principalmente las reglas de
identificacion, almacenamiento y disposicion de residuos peligrosos. Se debe
contemplar el destino final de los residuos generados durante la determinacion.

El cloroformo se puede reutilizar al recuperarse bajo condiciones de seguridad que el
profesor en este caso debe mencionar, las cuales son: a) el cloroformo contaminado no
debe contener agua ya que esto dificulta su recuperacion e utilizacién, b) debe ser guardado
en un frasco de boca ancha, agregar para un litro de una a dos cucharadas de carb6n
activado dependiendo de la tonalidad del residuo, c) dejar actuar el carbdn activado durante
24 hrs y d) filtrar el contenido del frasco en un papel filtro de calibre fino e impedir que las
particulas pequefias de carbdn activado pasen en la filtracion ya que esto se puede reflejar
cuando se utilice el cloroformo en otra muestra problema. Todo el proceso de recuperacion
se debe hacer en la campana de extraccion y con las medidas de proteccion personales
necesarias.

La solucion de lavado, contiene componentes que generan acides en el agua por desechar,
por lo que, esta debe ser neutralizada como medida de precaucion para ser vertida a las
aguas del drenaje.

8.7 Determinacion de demanda bioquimica de oxigeno (DOQO)
(NMX-AA-030-SCFI-2001)

La contaminacion orgénica es un pardmetro de especial interés en la caracterizacion
de Aguas Residuales que corresponde tanto a los compuestos organicos provenientes
de los desechos domésticos, agricolas e industriales asi como a los componentes
biol6gicos (bacterias, virus, algas, etc.). Existen diversos tipos de analisis para evaluar
la concentracién y la composicion general de la materia organica presente en los
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suministros de agua sin depurar, en las aguas residuales, en los efluentes tratados y en
las aguas receptoras o cuerpos de agua natural.

La presencia de cloruros en la muestra de agua, interfieren con la determinacion
de DQO, ya que los cloruros también son oxidados por el dicromato, pero esta
interferencia se evita adicionando sulfato mercurico (Hg2SO.), que también es
utilizado como catalizador.

Reactivos y preparacion de soluciones

Dicromato de potasio G.R*. (KCr,Oy)

Acido Sulfarico concentrado (H2SO.)

Sulfato mercurico G.R. (Hg2SO.)

Sulfato aménico ferroso G.R. Fe(NH4)2(SOa4), .6H,0
Sulfato de plata (Ag>SO.)

1,10 Fenantrolina

Sulfato ferroso-hepta-hidratado (FeSO..7H,0)

Preparacion de soluciones:

Solucién __standar_de dicromato de potasio (K>Cr,O;7) 0.25N: disolver 12.259 g de
K2Cr,07 secado previamente a 105°C+ durante 2hs. Posteriormente colocar el polvo en
un matraz aforado de 1000 ml, y disolver totalmente con agua destilada, aforar a la
temperatura marcada en el matraz. La precaucion de preparacion es utilizar guantes ya
gue la formula contiene un metal pesado altamente téxico para el ser humano como es el
cromo hexavalente (Cr*).

Solucién de &cido sulfurico-sulfato _de plata: afiadir sulfato de plata (Ag.SO.) G.R. en
acido sulfarico concentrado, en una relaciéon de 5.5 Ag.SO4/Un kg de H,SO.., dejar
reposar de uno a dos dias, para disolver el sulfato de plata. La preparacién de este
reactivo es altamente peligrosa, por lo que se deben tener precauciones extremas en
cuanto a las medidas de seguridad del area de trabajo y de tipo personal, en este caso
utilizar guantes para acidos, babero para acidos y careta de proteccion.

Solucién indicadora de ferroina: pesar 1.485g de 1,10 fenantrolina y 0.695g de sulfato
ferroso heptahidratado (FeS0,4.7H;0), colocar ambas sustancias en un matraz aforado
de 100ml y disolver con agua destilada hasta aforo.

Solucién patron de sulfato amonico ferroso (SAF) 0.25 M: pesar 98 g de Fe(NH4)2(SO.).
.6H,0 y colocarlos en un matraz aforado de 1000ml, afiadir 20ml de H.SO4 concentrado,
para evitar la oxidacion del fierro, posteriormente agregar lentamente agua destilada por las
paredes del matraz hasta disolucion total, aforar siempre y cuando la temperatura sea de
25 °C si es mayor enfriar el matraz y aforar posteriormente, si esta operacion no se realiza
el volumen disminuye por el calor y la solucién marcaria error en la concentracion.

Normalizar la solucion de (SAF), cada vez que se utilice tomando una alicuota de 10 ml
de la solucion estandar de dicromato de potasio. Diluir con agua hasta 100 ml, afiadir 30
ml de H,S0. concentrado, enfriar y valorar con solucién de sulfato amoénico ferroso
(SAF) utilizando de 3 a 5 gotas de indicador de ferroina, hasta el cambio de color azul
verdoso a café rojizo

V K2Cr207 0417 M (ml) X 0.25
N (sar) = V sar. Ut. para la titulacion

Manejo de residuos: es responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los
reglamentos que se refieren al manejo de residuos, principalmente las reglas de
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identificacion, almacenamiento y disposicibn de residuos peligrosos. Se debe
contemplar el destino final de los residuos generados durante la determinacion.

El residuo obtenido es altamente &cido por lo que debe ser tratado por medio de una
neutralizacion o diluido hasta obtener un pH ligeramente acido de 6.8, en el caso del
cromo hexavalente metal pesado considerado como toxico, este es reducido a cromita
que ya no es tan téxica. Los otros metales mercurio y plata pueden ser precipitados y
posteriormente filtrar para ser retirados y guardados en un frasco etiguetado como
residuo peligroso indicando los metales que contiene.

En esta practica se requiere para tratar los residuos, utilizar medidas de seguridad de
proteccién personal bata, guantes para acidos, babero y careta.

8.8 Determinacion de demanda Bioguimica de oxigeno (DBOs), NMX-AA-028-
SCFI-2001

La demanda bioquimica de Oxigeno (DBOs) es una estimacion de la Cantidad de
Oxigeno que requiere una poblacion microbiana heterogénea para oxidar la materia
organica de una muestra de agua en un periodo de 5 dias y es una de las
determinaciones més importantes en el Control de la Contaminacion del Agua, asi
como en estudios dirigidos a evaluar la capacidad de purificacion de un cuerpo
receptor.

El método se basa en medir el oxigeno consumido por una poblacién microbiana, para
la degradacion de la materia organica presente, durante un periodo de cinco dias, a
una temperatura de 20°C. Se determina midiendo la cantidad de oxigeno disuelto
inicial (antes de la incubacion) y la cantidad de oxigeno final (al término de la
incubacion).

Reactivos v preparacion de soluciones

Reactivos

Todos los productos quimicos deben ser grado reactivo, a menos que se indique otro
grado:

Sulfato manganoso con 4 moléculas de agua (MgS04.4H;0)
Alcali yoduro-azida (NaOH o KOH, Nal O Kl)

Acido sulfurico concentrado (H2S04)

Almidoén

Tiossulfato sédico (NazS2053)

Biyodato potassico KH(103)

Fluoruro potéssico (KF.2H,0)

Fosfato monobasico de potassio (KH2PO.)

Fosfato dibasico de potassio (K:HO.)

10. Fosfato dibasico de sodio hepta-hidratado (Na;HPO4.7H,0)
11. Cloruro de aménio (NH4CI)

12. Sulfato de magnésio hepta-hidratado (MgS0Oa.7H-0)

13. Cloruro de calcio anhidro (CaCly)

14. Cloruro férrico hexa-hidratado (FeCls.6H20)

15. Sulfito de sodio (Na>SOs)

16. 2-cloro-6 (triclorometil) piridina

17. Glucosa grado patrén primério (CsH1206)

18. Acido glutamico grado patrén primario (CsHsNO4)

©CoNohkwWNE
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Preparacion de Soluciones (agua de nutrientes o aqua de dilucién):

1.- Pesar 8.5 g de fosfato monobésico de potasio.

A.- | Solucién 2.- Pesar 21.75 g de fosfato dibasico.
amortiguadora 3.- Pesar 33.4 g de fosfato dibasico de sodio heptahidratado.
de fosfatos. 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.- | Solucion de 1.- Pesar 22.5 g de sulfato de magnesio heptahidratado.
sulfato de 2.- Disolver en un poco de agua y aforar a 1L.
magnesio.
C.- | Solucién de 1.- Pesar 27.5 g de cloruro de calcio anhidro.
cloruro de calcio. | 2.- Disolver en un poco de agua y aforar a 1L
D.- | Solucién de 1.- Pesar 0.25 g de cloruro férrico hexahidratado.
cloruro férrico. 2.- Disolver en un poco de agua y aforar a 1L.
1.- En un matraz aforado de 1L agregar 500 ml de agua
E.- | Solucion de destilada.
acido sulfurico 2.- Adicionar 2.8 ml. de acido sulfurico concentrado.
0.1N. 3.- Mezclar y aforar a 1L con agua destilada.
F.- | Solucién de 1.- Pesar 4.0 g de hidréxido de sodio.
NaOH 0.1 N. 2.- Disolver en un poco de agua y aforar a 1L.
1.- Pesar 1.575 g de sulfito de sodio
G.- | Solucién de 2.- Disolver en un poco de agua y aforar a 1L.
sulfito de sodio 0JO: Esta solucion NO es estable; debe prepararse
diariamente, (en todo caso se puede prescindir de ella).
H.- | Solucidn patron 1.- Secar glucosa y acido glutdmico a 103 °C/1 hr.

de glucosa-acido

2.- Enfriar en desecador.

glutdmico 3.- Pesar 150mg de glucosa y 150mg de &cido glutamico.
4.- Disolver en un poco de agua y aforar a 1L.
0JO. Preparar inmediatamente antes de usarse.
l.- | Solucion de 1.- Pesar 1.15 de cloruro de amonio
cloruro de 2.- Disolver en 500ml de agua, ajustar pH a 7.2 y aforar a 1L
amonio

Las soluciones anteriores de la (A — 1) van hacer utilizadas para preparar la solucion de
nutrientes, la cual sera aplicada para obtener un mejor desarrollo de las poblaciones que
se encuentran en el agua problema. De cada solucion se obtiene un mililitro y se mezcla
en un litro de agua destilada.

La precaucion en la preparacion de cualquiera de ellas debe ser con guantes, gafas,
bata blanca y mantener mas cuidado en la preparacion de las soluciones de acido
sulfurrico, hidroxido de sodio y cloruro de amonio, el espacio de preparacion debe ser la
campana de extraccion.

Determinacion de Oxigeno Disuelto

La determinacion de oxigeno 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.
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Modificacion de la azida

Utilicese la modificacién de azida para la mayoria de aguas residuales, diluyentes y
muestras de corrientes, especialmente si contienen mas de 50 pg NOzy no mas de 1 mg
de hierro ferroso/litro. Deben estar ausentes otros agentes reductores u oxidantes. Si se
afiade un mililitro de solucion KF antes de acidificar la muestra y no se retrasa la titulacion,
el método es aplicable en presencia de 100 a 200 mg de hierro férrico/L.

Reactivos

a)

b)

Solucion de sulfato manganoso: disuélvanse 480 g de sulfato manganoso con
cuatro moléculas de agua (MnS0..4H,;0), 400 g de sulfato manganoso con dos
moléculas de agua (MnSO..2H,0) 0 364 g si se utiliza el sulfato manganoso con
una molécula de agua (MnSO..H-0) en agua destilada, filtrese y diliyase a 1 L.
La solucion no debe dar color con el almidon cuando se afiade a una solucion
acidificada de yoduro potasico (KI).

Reactivo de &lcali-yoduro-azida: se aplica en muestras saturadas o con menor
saturacion.

Disuélvanse 500 g NaOH: se puede utilizar también para preparar esta solucién
hidroxido de potasio en este caso se agregaran 700 g KOH, mezclar el primero
con 135 g Nal vy el segundo con 150 g Kl en agua destilada y diluir a 1 L.
Afadense 10 g NaN; disueltos en 40 ml de agua destilada. Las sales de potasio y
sodio pueden intercambiarse. Este reactivo no debe dar color con la solucién de
almidén cuando se diluya y acidifique.

Para muestras sobre saturadas: disuélvanse 10 g NaN, en 500 ml de agua
destilada. Ahadanse 480 g de NaOH y 750 g de Nal, y agitese hasta disolucion.
Se producira una turbidez blanca debido al carbonato de sodio Na,COs, pero esto
no interviene en la reaccion.

Precaucion: No acidificar esta solucién porque se puede producir humos de acido
hidrozoico, para la preparacion utilizar guantes, bata, lentes, mascara contra gases y debe
ser preparada en la campana de extraccion.

c)

Acido sulfurico H,SO4 concentrado 1 ml es equivalente a 3 ml de reactivo alcali-
yoduro-azida.

d) Almiddn: Utilicese una solucion acuosa o mezclas solubles de polvo de almidén.

€)

f)

Para preparar una solucion acuosa, disuélvanse 2 g de almidén soluble calidad
laboratorio y 0.2 g de acido salicilico, como conservador, en 100 ml de agua
destilada caliente.

Titulante de tiosulfato de sédico patron: Disuélvanse 6.205 g Na»S;03.5H,0 en

agua destilada se tendra una normalidad de 0.025N. Afiadir 1.5 ml de NaOH 0 0.4
g NaOH sdlido y dilayase a 1000 ml. Estandaricese con solucién de biyodato.

Solucién patrén de biyodato potésico, 0.0021 M: disuélvanse 812.4 mg KH(IO3)2

en agua destilada y dilayase a 1000 ml.

Estandarizacién: Disuélvanse aproximadamente 2 g de Kl, exento de yodato, en
un erlenmeyer con 100 a 150 ml de agua destilada. Afiddase 1 ml de H>SO4 6N o
unas gotas de H,SO, concentrado y 20.0 ml de soluciéon patron de biyodato.
Diliyanse a 200 ml y titilese el yodo liberado con tiosulfato, afiadiendo almidén
hacia el final de la titulacion, cuando se produzca un color paja palido. Cuando las
soluciones tengan igual concentracion, se necesitara 20.0 ml de Na.S,03 0.025 M.
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g) Solucidon de Floruro potasico: Disuélvanse 40 g KF.2H,O en agua destilada y
diliyase a 100 ml.

Preparacion de dicromato de potasio

Solucidn primaria (desecar)

Disolver  14.709 g de K:Cr,O; secado previamente a 105°C+ durante 2hs.
Posteriormente colocar el polvo en un matraz aforado de 1000 ml, y disolver totalmente
con agua destilada, aforar a la temperatura marcada en el matraz. La precaucion de
preparacion es utilizar guantes ya que la formula contiene un metal pesado altamente
toxico para el ser humano como es el cromo hexavalente (Cr*®). La solucién es inestable
con la luz por lo que debe ser colocada posteriormente en un frasco color ambar.

Masa molecular KoCr,0; = 294.181g =peq = 147.09g
2
147.09g - 1IN - 1000 mi
14.709g - 0.IN - 1000 ml
X - 0.025N — 1000 ml

Preparacion de tiosulfato de sodio

Preparacion de 1000 ml de solucion de tiosulfato 0.1N, se pesan 24.8 g de Na;S;03.5H,0
los que se disuelven en un matraz aforado con agua destilada.

Masa molecular Na;S,03.5H,0 =248.2g - 1IN - 1000 ml
24.8¢g - 0.IN - 1000 ml
X - 0.025N - 1000ml

Valoracion de la_solucién de NayS;03.5H,0O solucién patrén dicromato de potasio,
indicador solucién de almidén al 0.2 % si se colocan alicuotas de 10 ml de solucién de
dicromato de potasio, se le agrega agua hasta completar 50 ml. Se le afiade
aproximadamente 1 g de Kl y 5 ml de acido acético glacial o HCI concentrado para que se
libere el yodo. El cual se valora con la solucién de Na»S;03.5H.0 la solucién anterior
quedara de un color café oscuro al irla titulando, se ird aclarando el color, posteriormente
se agregara 1 ml de solucién de almidén, se seguira titulando hasta aparicion de un color
azul verdoso que es el punto de equivalencia.

CALCULOS
Volumen del KoCr,07 10 ml 0.025 N Vi:=10ml y N;=0.025N
Volumen del Na;S»,03.5H,O0  10.1 (XN) ml  V>=10.1ml N;=X

Formula para el célculo de la normalidad del Na;S203.5H,O N2 = N1 X V3

V2
Manejo de residuos: es responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los
reglamentos que se refieren al manejo de residuos, principalmente las reglas de
identificacion, almacenamiento y disposicion de residuos peligrosos. Se debe
contemplar el destino final de los residuos generados durante la determinacion.

El residuo obtenido es altamente &cido por lo que debe ser tratado por medio de una
neutralizacion o diluido hasta obtener un pH ligeramente acido de 6.8 o neutro de 7.0,
en el caso del cromo hexavalente metal pesado considerado como toxico, este es
reducido a cromita que ya no es tan toxica, el yoduro y el sulfato manganoso son
metales que se encuentran en bajas concentraciones estando dentro de los limites
permitidos para ser vertidos en el drenaje urbano. En esta practica se requiere para
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tratar los residuos, utilizar medidas de seguridad de proteccién personal guantes para
acidos, babero y careta.

8.9 Determinacion de Cromo Hexavalente método colorimétrico de la
Difenil Carbazida (NMX-AA-044-SCFI-2001)

Las sales de cromo hexavalente Cr (VI) se utilizan ampliamente en procesos de la
industria del acero, pinturas, colorantes y ceramicas. Las sales de cromo trivalente se
utilizan en la industria textil para colorantes, en la industria de la ceramica y el vidrio,
en la industria curtidora y en fotografia. EI cromo en sus dos estados de oxidacién se
utiliza en diversos procesos industriales por tanto puede estar presente en las aguas
residuales de dichas empresas.

El método se basa en una reaccion de oxido reduccion donde el cromo hexavalente
Cr (VI) reacciona con la 1,5-difenilcarbazida en medio acido para dar cromita (Cr®*) y
1,5-difenilcarbazona de color violeta que se lee espectrofotométricamente a longitud
de 540 nm. La intensidad de color es directamente proporcional a la concentracién de
cromo hexavalente.

Reactivos y preparacion de soluciones

Reactivos

Todos los productos quimicos usados en este método deben ser grado reactivo
analitico, a menos que se indique otro grado.

El agua utilizada para preparar las soluciones debe tener las siguientes caracteristicas:
Resistividad, megohm-cm a 25°C 0,2 min y Conductividad, uS/cm a 25°C 5,0 maxima,
el pH 5,0 a 8,0, también puede ser utilizada agua desionizada que es la indicada para
la determinacién de metales pesados como el cromo.

Reactivos

- Acetona (C3HsO)

- Acido nitrico concentrado (HNO3)

- Acido sulfurico concentrado (H2S0O,)
- Dicromato de potasio (K2Cr.07)

- Difenilcarbazida (Ci13H14N4O)

Preparacion de Soluciones

Disolucién de difenilcarbazida (5 mg/ml): Pesar aproximadamente y con precision 250
mg de difenilcarbazida y disolver en 50 ml de acetona. Almacenar en frascos de color
ambar con tapa con recubierta de teflon; esta disolucién es transparente al momento
de prepararla, después toma un color amarillo claro, en ese momento descartar la
disolucion, debe conservarse en refrigeracion a 4°C.

Disolucién madre de cromo (500 mg/l): Secar aproximadamente 2g de dicromato de
potasio en horno a 105°C por 2 h enfriar en el desecador. Pesar aproximadamente y
con precision 141.4 mg de dicromato de potasio, disolver con agua y aforar a 100 ml, 1
ml de esta disolucion es equivalente a 500 mg de Cr *.

Disolucion estandar de cromo de (5 pg/100ml): Adicionar una alicuota de 1 ml de la
disolucion madre de cromo hexavalente de 500mg, a un matraz volumétrico de 100 ml
y aforar con agua destilada o desionizada. 1 ml de esta disolucién equivale a 5.0 ug de
Cr%*. El manejo para la preparacion de esta solucion es en la campana de extraccion,
manipular con guantes ya que contiene un metal pesado altamente téxico para los
humanos.
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Disolucién de &cido sulfurico 0.2 N: Agregar 5.6 ml de acido sulfarico concentrado a un
matraz aforado que contenga 500 ml de agua destilada, mezcle y deje enfriar a
temperatura ambiente. Posteriormente diluya con agua destilada y afore a un litro.
Esta solucion debe ser valorada para verificar su normalidad, esto se realizara por
medio de una solucién preparada de una base de la misma concentracion, que puede
ser Hidréxido de sodio el cual tiene que ser preparado como se especifica en parrafos
anteriores.

Las medidas de seguridad para manipular las soluciones son las siguientes:
personales guantes para acidos y bases fuertes, careta y preparar las soluciones de
preferencia en la campana de extraccion.

Recoleccién, preservacion y almacenamiento de la muestra.

e Se debe tomar un minimo de 300 mL de muestra en frascos de vidrio.

o Para determinar el Cr (VI) disuelto, es necesario filtrar la muestra con papel
filtro de poro fino. Después de la filtracién se debe acidificar con acido nitrico
concentrado (HNO3) hasta un pH < 2.

e Todas las muestras deben refrigerarse a una temperatura de 4°C hasta su
analisis.

e Cuando se sospecha la presencia de hipobromito, persulfato o cloruros, las
muestras deben ser analizadas inmediatamente.

e Eltiempo maximo de almacenamiento previo al andlisis es de 24 h.

Preparacion de Curva de Calibracion

Medir volimenes de disolucién estandar de Cr* 5.0 pug/100 ml aproximadamente entre
2.0 y 20.0 ml de esta disolucion con un minimo de 5 disoluciones para obtener
estandares en el intervalo de 10 pg a 100 ug de Cr®*, en matraces aforados de 100 ml
después transferir a matraces erlenmeyer de 250 ml; agregar &cido sulfarico 0.2N
hasta pH de 1,0 £ 0,3 y seguir el procedimiento que se indica a la muestra para el
desarrollo de color.

Transferir una alicuota de cada estandar a la celda de absorcién de 1 cm y medir su
absorbancia a 540 nm con otra celda ajustar a cero con agua.

Medir la disolucion de calibracion comenzando con la de menor concentracion.
Construir una curva de calibracion, graficando la absorbancia leida contra los ug de
Cr®*, evaluar la calidad de la curva obtenida Graficar en papel milimétrico colocando en
el eje de las abcisas la concentracion en ug de Cr®, y en el eje de las ordenadas la
absorbancia.

ml. de sol estandar | ml de agua ug de Cré* Abs
destilada

0 100 0

2 98 10
5 95 25
10 90 50
15 85 75
20 80 100

NOTA.- Para compensar las posibles pérdidas de Cr (VI) durante las operaciones
analiticas se debe seguir el mismo procedimiento a las disoluciones estandar de Cr
(V1) que el que se realiza a la muestra problema.
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Manejo de residuos: es responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los
reglamentos que se refieren al manejo de residuos, principalmente las reglas de
identificacion, almacenamiento y disposicion de residuos peligrosos. Se debe
contemplar el destino final de los residuos generados durante la determinacion.

El residuo obtenido es altamente &cido por lo que debe ser tratado por medio de una
neutralizacion o diluido hasta obtener un pH ligeramente acido de 6.8 o neutro de 7.0,
en el caso del cromo hexavalente metal pesado considerado como téxico, este es
reducido a cromita que ya no es tan toxica al ser analizado el residuo la concentracion
se encuentra dentro de los limites permisibles especificados por la norma de
descargas en el alcantarillado.

Interferencias

o Interfieren el vanadio, titanio y hierro en concentraciones mayores de 5
mg/l, reduciendo la recuperacion del cromo del 10-30 %. El hierro en su estado
de oxidacién bivalente reduce al Cr (VI) en una relacion molar teérica de 3
moles de Fe (II) por un mol de Cr (VI), en pH &cido se favorece la reaccion.

e EI Cobre en concentraciones mayores de 100 mg/l, reduce de un 20-30 %
la recuperaciéon del cromo.

e Lareaccion con la difenilcarbazida es practicamente especifica para el Cr (VI).
Las sales de molibdeno hexavalente y de mercurio reaccionaran para formar
color con el reactivo, pero las intensidades son mucho mas bajas que para el
cromo al pH especificado. Pueden tolerarse concentraciones de hasta 200 mg
de Mo/l o Hg/l.

¢ EIl molibdeno, vanadio y cobre en la muestra pueden causar interferencias. El
vanadio interfiere fuertemente, sin embargo en concentraciones de hasta 10
veces las del Cr (VI) no causara problemas.

e EI Permanganato genera interferencias y el Fe (Ill) en concentraciones
mayores a 1 mg/l puede producir un color amarillo.

e Las concentraciones de nitritos mayores a 10 mg/L dan resultados bajos de Cr
(V0.

e Los sulfitos reducen al Cr (VI) en un medio acido dando bajos resultados.

¢ Se han identificado muestras de matrices diferentes, las cuales producen un
complejo de color amarillo-naranja que interfiere con la determinacion. En este
caso el analista debe evaluar el efecto de la matriz con muestras adicionadas.

e Las muestras con contenido organico pueden reducir el cromo (VI) a cromo
(.

e Las interferencias de color y turbiedad pueden contrarrestarse con un blanco
de muestra. Este debe preparase igual que la muestra pero sin adicionar la 1,5
difenilcarbazida, la absorbancia del blanco de muestra se resta al de la
muestra.

8.10 Analisis Microbioldgico de las aguas naturales, residuales y residuales
tratadas (NMX-AA-042-SCFI-2005)

El agua que en su mayoria las comunidades utilizan como agua potable
proviene de fuentes superficiales como: rios, corrientes y lagos. Estos tipos de fuentes
naturales en particular las corrientes y los rios se contaminan con algunos desechos
domésticos e industriales, llamadas aguas residuales. Debido al crecimiento de las
poblaciones los problemas de contaminacion se han incrementado notablemente, cada
vez se requiere en mayor cantidad de agua potable y la usada debe ser desechada,
generalmente regresandola a los cuerpos receptores que a su vez son fuente de
suministro de otra comunidad.
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Para determinar la calidad de las aguas se aplica diferente procedimiento que determina
el Numero M&s Probable  de Poblaciones Microbioldégicas (NMP), que pueden ser
coliformes fecales (termotolerantes) y escherichia coli con las siguientes pruebas:

a) Cuenta estandar en placa para determinar el nimero de bacterias coliformes
totales y fecales: este método es aplicado para determinar la eficiencia de los
procesos de las operaciones unitarias de sedimentacion, filtracion y cloracion,
las cuales se deben realizar antes y después del tratamiento.

En este caso se utiliza un medio selectivo sélido que es: agar eosina-azul de
metileno, el cual es preparado de acuerdo a las especificaciones sefaladas en
la etiqueta del frasco de medio de cultivo.

Las medidas de seguridad de tipo personal en la preparacion del medio de
crecimiento son:; guantes de latex, cubre bocas, bata blanca y cofia.

b) Prueba presuntiva determina Coliformes Totales y Fecales: como su hombre lo
indica solo sefialard la presencia de estas poblaciones por medio de la
formacion de gas en el medio de desarrollo.

El medio de crecimiento de las poblaciones en este caso es liquido y su
nombre es caldo lactosa o caldo lauril triptosa, al igual que la cuenta en placa el
medio de crecimiento es preparado de acuerdo a las especificaciones
sefialadas en el frasco de reactivo y las medidas de seguridad también aplican
en este caso.

c) Prueba confirmativa de poblaciones Coliformes: en este caso se realiza una
resiembra de la prueba anterior de aquellos tubos que dierén positivo para
Eschericha Coli (EC), incubar 45.5 + 0.5 °C durante 24 + 2 hrs los tubos con
caldo EC en bafio maria y caldo lactosa bilis verde brillante (BVB) Incubar a 35
+ 0.5 °C durante 24 hrs, los tubos con caldo lactosa (BVB)

Reactivos para preparar Caldo Lauril Triptosa

Triptosa 40.0g

Lactosa 10.0g

Cloruro de sodio (NaCl) 10.0g

Fosfato monobasico de potasio (KH2PO.) 5.5G
Fosfato dibasico de potasio (K:HPO,) 5.5¢
Lauril sulfato de sodio 0.2g

Agua destilada para aforar a un litro

Preparacion demedio de cultivo de Caldo Lauril Triptosa (CLT), medio de doble
concentracion.

Afadir la triptosa y el cloruro de sodio al agua, calentar para disolver y afiadir el lauril
sulfato de sodio. Disolver el resto de los componentes por separado y agregarlos a los
anteriores mezclando suavemente para evitar la formacion de espuma. Ajustar a pH
6.8, preparar medio de simple concentracion diluyendo el medio de doble
concentracion con un volumen igual de agua. Distribuir el medio de simple
concentracion en volimenes de 53 cm® y el medio de doble concentracién en
volimenes de 10 y 50 cm® Cada tubo o matraz debe contener un tubo de
fermentacion invertido, colocar en autoclave a 15 Ib/pg? (115°C) durante 10 min.

Reactivos para preparar Caldo Lactosa

Peptona 10.0g
Lactosa 10.0g
Extracto de carne 6.0g
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Agua para aforar a un litro

Preparacion del Caldo Lactosa, medio de doble concentracion.

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

Distribuir el medio de simple concentracion en volimenes de 5 cm® y la doble
concentracién en volimenes de 10 y 50 cm?®, Cada tubo o matraz debe contener un
tubo de fermentacién invertido (Durham). Esterilizar en autoclave a 15 Ib/pg? (121 +
1°C) durante 15 min.

Estos dos medios son de uso comln en numerosos paises la selectividad 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 mas de los siguientes medios confirmativos:

Medios para la produccion de gas:

e Caldo bilis lactosa verde brillante.

Peptona 10.0g

Lactosa 10.0g

Bilis de buey (deshidratada) 20.0g

Verde brillante (1% m/m en solucién acuosa) 13 cm?®
Agua para llevar a 1000 cm?®

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

Distribuir volumenes de 5 cm?® en tubos de ensaye conteniendo tubos de fermentacion
invertidos (Durham) y colocar en autoclave a 15 Ib/pg? (115°C) durante 10 min.

e Medio EC.

Triptosa o tripticasa 20.0g

Lactosa 5.0g

Mezcla de sales biliares 1.5g

Fosfato dibasico de potasio (K;HPO.) 4.0g
Fosfato monobésico de potasio (KH2PO4) 1.5g
Cloruro de sodio (NaCl) 5.0g

Agua para llevar a 1000 cm?®

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

Como medio confirmativo para coliformes totales, el mas 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 produccion de indol:

e Agua de triptona.
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Triptona 20.0g
Cloruro de sodio (NaCl) 5.0g
Agua para llevar a 1000 cm?

Disolver los componentes en agua y ajustar a pH. 7.5 distribuir en volimenes de 5 cm?
y colocar en autoclave a 15 Ib/pg? (115°C) durante 10 min.

Reactivo de Kovacs para indol.

1,4 dimetilaminobenzaldehido (CsH4[H(CHz3)2]JCHO) 5.0 g.
Alcohol amilico (CHz (CH2)4CH) libre de bases organicas 75 cm?.
Acido clorhidrico concentrado (HCL) 85 cm3.

Disolver el aldehido en el alcohol. Afadir el 4cido concentrado con cuidado. Proteger
de la luz y almacenar a (4°C).

Reactivo de oxidasa para la prueba de oxidasa.

e Clorihidrato de tetrametil-p-fenilendiamina 0.1g 10 cm®.

Este reactivo no es estable y debe prepararse para usarse en pequefas cantidades
cada vez que sea necesario.

Diluyentes.
¢ Diluyente de peptona (0.1%).

Peptona
Agua para llevar a:

Disolver la peptona en aproximadamente 950 cm?® de agua. Ajustar el pH con solucién
de hidroxido de sodio 1mol/L o acido clorhidrico 1 mol/L de modo que después de la
esterilizacion sea de 7.0+0.1. Llevar a 1000 cm? con agua, distribuir en volimenes
convenientes y esterilizar en autoclave a 15 Ib/pg? (121+1°C).

e Solucién salina de peptona.

Peptona 1.0g
Cloruro de sodio (NaCL) 8.5g
Agua para llevar a 1000 cm?®

Disolver los componentes hirviéndolos en aproximadamente 950 cm?® de agua. Ajustar
el pH con solucién de hidroxido de sodio 1mol/L o &cido clorhidrico 1 mol/L de modo
que después de la esterilizacién sea de 7.0+0.1. Llevar a 1000 cm? con agua, distribuir
en volumenes convenientes y esterilizar en autoclave a 394+1K (121+1°C) durante 15
min.

e Solucién de Ringer.

Cloruro de sodio (NaCL) 2.25¢g

Cloruro de potasio (KCL) 0.105g
Cloruro de calcio anhidro (CaCl2) 0.12g
Bicarbonato de sodio (NaHCO3) 0.05g
Agua para llevar a 1000 cm?,

Disolver los componentes y dividirlos en volimenes convenientes. Esterilizar en
autoclave a 15 Ib/pg? (181°C) durante 15min.
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e Solucién amortiguadora de fosfato.

Fosfato monobésico de potasio (KH2PO4) 42.5mg
Cloruro de magnesio (MgCL;) 190.0mg
Agua para llevar a 1000 cm?,

Solucién de fosfato.
Disolver 34g de fosfato en 500 cm?® de agua. Ajustar a pH 7.2+0.5 con solucién de
hidréxido de sodio 1mol/L y aforar a 1000 cm? con agua.

Solucion de cloruro de magnesio.

Disolver 38g de cloruro de magnesio en 1000 cm?® de agua.

Para usarla, afiadir 1.25 cm? de solucién de fosfato (6.5.4.1) y 5.0 cm?® de solucién de
cloruro de magnesio a 1000 cm® de agua. Distribuir en volimenes convenientes y
esterilizar en autoclave a 15 Ib/pg? (121+1°C) durante 15 min.

Medio para la Cuenta Standard en Placa:

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

Aqgua de Dilucién:

e Disolver 34.0g de fosfato monobésico de potasio (KH.PO,4) 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 solucion tomar 1.25 ml y verterlos en un matraz volumétrico
de 1000 ml, afiadir 5 ml de una solucién de cloruro de magnesio.

e Solucién de cloruro de magnesio 38 g de (MgCl,) y aforar a un litro con agua
destilada.

e Distribuir 9 ml de agua de dilucién en tubos de ensaye.

e Esterilizar a 121°C, 15 Ib/pg? de presién durante 15 min.

NOTA: Los medios de cultivo, asi como el agua de diluciébn una vez preparados y
esterilizados deberan mantenerse en refrigeracion mientras no sean utilizados.

Procedimiento.

Pruebas presuntivas.

e Preparaciéon de la muestra e inoculacion del medio:

Antes del examen, mezclar perfectamente la muestra agitandola vigorosamente para
lograr una distribucion 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 cm?, 1.0cm®y 0.1 cm?®
o0 bien 1.0 cm?, y 0.01 cm®. Por cada dilucién debe haber 3 o 5 tubos.

Para diluciones a 10 veces, poner 90 o 9 cm?® del diluyente en matraces o tubos de
dilucion esterilizados. Alternativamente, usar volimenes de diluyente pre-esterilizado
en botellas de tapon de rosca. Hacer una o mas diluciones a 10 veces transfiriendo un
volumen de la muestra de agua a 9 voliumenes de diluyente. Repetir estos pasos
cuantas veces sea necesario. Preparar suficiente cantidad de cada dilucién 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 porcién de prueba. Inocular los tubos
conteniendo medios de aislamiento de doble concentracion con porciones de prueba
de un volumen minimo de 5 cm3.
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e Incubacion de los tubos:

Incubar los tubos inoculados ya sea a (35+ 1°C) o (37+1°C) durante 48 horas.

e Examen de los tubos:

Examinar los cultivos de los tubos después de un periodo de incubacion de 18 a 24
horas y considerar como resultados positivos a aquellos que muestren turbidez debida
al crecimiento bacteriano y formacién de gas en los tubos internos invertidos (Durham)
junto con produccién de acido 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.

e |noculacién del medio.

Resembrar a partir de cada tubo de medio de aislamiento que muestro un resultado
positivo en uno 0 mas tubos de medio confirmativo para detectar la produccién de gas
e indol.

e |Incubacién y examen.

Para confirmar la presencia de organismos coliformes, incubar un tubo con Caldo
Lactosa Verde Brillante 0 Caldo EC a (37°C) y examinarlo para ver si hay produccién
de gas dentro de un periodo de 48 horas.

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

Para confirmar la presencia de E. coli. Presuntiva, incubar un tubo que contenga agua
de triptona para detectar la formacion de indol a (44°C) durante 24 horas. Después
afiadir de 0.2 a 0.3 cm® de reactivo de Kovacs, 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 definicién de
organismos coliformes en muchos aspectos, pero son capaces de producir gas a partir
de lactosa solamente a temperaturas inferiores a (37°C). Por consiguientes dan
resultados negativos a las pruebas confirmativas estandar 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
optima de crecimiento en el rango (30 a 35°C), pero a pesar de ello son capaces de
producir &cido y gas a partir de lactosa a (37°C). Tienen poco significado para efectos
sanitarios y se distinguen del grupo de los coliformes por una reaccion de oxidasa
positiva.

e Llevar a cabo la prueba con sub-cultivos 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.
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Considerar la aparicion de un color azul marino purpureo en un lapso de 10 segundos
COMO una reaccion positiva.

Técnica de Filtracién por Membrana (Millipore):

- Se coloca la membrana en la unidad de filtracién previamente esterilizada.

- Se hace pasar un volumen de agua con ayuda de vacio.

- 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 prétri de tamafo especial y se incuban a 35°C durante 20
hrs.

- Las colonias desarrolladas corresponden al volumen de muestra tomada para la
determinacion.

Técnica de Cuenta Estandar en Placa:

- Este Método es util para determinar la EFICACIA DE LAS OPERACIONES PARA
ELEMINAR MICROORGANISMOS como la SEDIMENTACION, FILTRACION Y
CLORACION. Las cuentas se deben hacer antes y después del tratamiento
especifico y los resultados indicaran la medida en que ha sido reducido la
poblacion microbiana.

- Se prepara el medio de cultivo especifico 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 alicuota de cada una de las diluciones en cajas pétri estériles, afiadir
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 numero de colonias desarrolladas
(cada una de las colonias provienen de una célula).

- Relacionar el nimero de colonias, numero de células viables y el nimero de
colonias /ml de muestra.

Las medidas para preparar los diferentes medios de crecimiento de los
microorganismos estudiados, son las utilizadas en bacteriologia, en donde se utilizan
condiciones estériles y como medidas de seguridad personal se debe portar bata
blanca, guantes de latex, cubre bocas, cofia y lentes. El equipo utilizado en este caso
es una campana de flujo laminar para trabajar en condiciones de esterilidad eficiente,
sin embargo si no se cuenta con ella se debe tener un mechero que de un rango de
seguridad de treinta centimetros de diametro para obtener las condiciones deseadas y
no se tenga contaminacion con otros microorganismos.

Manejo de residuos: es responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los
reglamentos que se refieren al manejo de residuos, principalmente las reglas de
identificacion, almacenamiento y disposicion de residuos bioldgico infecciosos. Se
debe contemplar el destino final de los residuos generados durante el desecho de los
cultivos.

Las muestras de desecho deben ser esterilizadas para eliminar las poblaciones
patdgenas en una autoclave, posteriormente deben ser diluidas en concentraciones
minimas y posteriormente eliminadas. Hacer pruebas de confirmaciéon de poblaciones
peligrosas, de acuerdo a la norma de residuos peligrosos Biolégico Infecciosos.
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8.11 Determinacion de Nitrégeno como exceso de nutriente en las aguas
tratadas por el método de Kjeldahl (NMX-AA-026-SCFI-2001)

En aguas naturales y residuales las formas de nitrdgeno de mayor interés son, en
orden decreciente de estado de oxidacion nitratos, nitritos, nitrgeno amoniacal y
nitrégeno organico. Todas estas formas de nitrégeno, asi como el nitrdgeno gaseoso
(N2) son bioquimicamente inter-convertibles y son componentes del ciclo del nitrégeno.

Reactivos

- Sulfato de potasio (K2S04)

- Acido sulfurico concentrado (H2SO,)

- Oxido de mercurio (Hg-0O) o sulfato de mercurio (Hg2SO.)
- Acido bérico (HzBO3)

- Mezcla de indicadores (rojo de metilo y azul de metileno)
- Etanol

- Hidréxido de sodio en lentejas o escamas (NaOH)

- Tiosulfato

Preparacion de soluciones:

A. Solucién __digestora: 134 g de sulfato de potasio, 200 ml de acido sulfurico
concentrado, 2 g de éxido mercurico se disuelven en un litro de agua destilada.

B. Solucién receptora del destilado: 20 g de acido bérico, 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. Solucién de hidréxido de sodio — tiosulfato: disolver 500 g de hidréxido de sodio
y 25 g de tiosulfato de sodio pentahidratado en agua destilada y aforar a un litro
(previamente se disuelven 25 ml de acido sulfarico 6N.

Las medidas de seguridad para la preparacion de las soluciones son las sefialadas en
la preparacion de acidos y bases, utilizar en este caso la campana de extraccion.
Manejo de residuos: es responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los
reglamentos que se refieren al manejo de residuos, principalmente las reglas de
identificacién, almacenamiento y disposicion de residuos peligrosos.

Las reacciones realizadas en la determinacion generan neutralizacion en el producto,
en el caso del catalizador que es un metal pesado altamente contaminante se
encuentra en concentracion permisible ya que de acuerdo a la norma es de 0.2 mg/L y
el contenido es de 0.01 mg/L en las muestras problema.

8.12 Determinacion de fosforo como exceso de nutriente en las aguas
tratadas por el método de espectrofotométrico de acuerdo a la norma
(NMX-AA-029-SCFI-2001)

El fosforo 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 bioldgicos, etc.
Pequefias 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 lavanderias u otros
servicios, estos componentes forman parte de otras preparaciones comerciales. Los
fosfatos son usados ampliamente en el tratamiento de aguas de calderas, asi como,
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los ortofosfatos son los apropiados para el cultivo de la tierra agricola 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.

Reactivos

- Fosfato monobésico de potasio anhidro (KH2PO.,)

- Acido sulfarico concentrado (H2SOa)

- Solucion indicadora de Fenoftaleina

- Glicerol (C3HgO3)

- Acido nitrico concentrado (HNO3)

- Solucion de hidroxido de sodio NaOH 6N

- Cloruro estafioso dihidratado (SnCl,.2H,0)

- Molibdato de amonio tetrahidratado (NH4)6M0202.14H,0

Preparacion de soluciones:

Solucién _madre de fosfato: pesar 219.5 mg de (KH2PQO4) anhidro previamente secado
a 105 °C durante 2 hrs, aforar con agua destilada a un litro. 1.0 ml = 50 g de fésforo
como PO.*. De esta solucién tomar 100 ml transferirlos a un matraz aforado de un litro
con agua destilada esta solucién contiene 5.0 ug de fosforo/ml

Solucién de acido 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 &cido sulfarico concentrado (utilizar equipo de proteccion). Dejar
enfriar y agregar 4 ml de acido nitrico concentrado y vaciar la mezcla a un matraz
aforado de un litro y agregar agua destilada al aforo.

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

Solucién 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 acido sulfarico
concentrado a 400 ml de agua y dejar enfriar. Afadir la solucion de molibdato de
amonio.

NOTA: nuevamente tener mucho cuidado al preparar la mezcla de acido sulfarico con
agua.

Solucién de cloruro estafioso: disolver 2.5 g de cloruro estafioso dihidratado en 100 ml
de glicerol. Asegurandose que el reactivo no haya sufrido alteracion o descomposicion
alguna, usando de preferencia uno nuevo o recientemente abierto.

Recoleccién, preservacion y almacenamiento de la muestra

Tomar un minimo de 500 ml de muestra en envases de plastico. Pueden utilizar
muestras compuestas o simples. Si la muestra solamente es analizada para
determinar fésforo, filtrar la muestra por medio de una membrana de 0.45 m. conservar
en refrigeracion a 4 °C. El tiempo méximo de almacenamiento es de 28 dias.

Preparacion de curva de calibracién o estandar

Preparar la disoluciones patrén en intervalos de 0.3 a 2.0 mg “P’/L en matraces
volumétricos de 100 ml y preparar las disoluciones patrén como se indica en la
siguiente tabla. Desarrollar el color de los estandares.
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Tomar de la solucién patron de 5.0 yg de “P”/ml, alicuotas de acuerdo con la siguiente
tabla:

ml de solucién Aforar a 100 ml con | ug de “P” ABS

patron de “P” agua destilada
0 100 0.0
5 95 25
10 90 50
15 85 75
20 80 100
25 75 125
30 70 150
35 65 175
40 60 200

Elaborar la curva de calibracion correspondiente graficando las lecturas de
absorbancia en el eje de las abscisas contra las concentraciones de fésforo en ug, en
el eje de las ordenadas.

Manejo de residuos: es responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los
reglamentos que se refieren al manejo de residuos, principalmente las reglas de
identificacion, almacenamiento y disposicion de residuos peligrosos.

Las reacciones realizadas en la determinacion obtienen como producto un
componente que puede ser suministrado como fertilizante en vegetaciéon deficiente de
fosforo, primeramente se debe realizard una neutralizaciéon o dilucién de la solucion, el
estafio no ésta clasificado por la norma como metal peligroso y su concentracién en la
reaccién quimica obtenida es minima.

8.13 Determinacion de carbonatos, bicarbonatos, cloruros vy sulfatos
(CO3~, HCOs3, Cl-y SO47), en las aguas tratadas.

Los carbonatos y bicarbonatos se encuentran en las aguas tratadas, combinados con
iones como calcio y magnesio principalmente formando compuestos con elementos
alcalinotérreos, como carbonatos de calcio (CaCOg) y con el calcio y magnesio, en la
dolomita (CaCO3;.MgCOs).

El contenido de carbonatos y bicarbonatos forma parte de la dureza de las aguas y
forman parte de los criterios de calidad de las aguas en conjunto con la concentracion
de cloruros y sulfatos.

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

El ion sulfato (SO, se precipita en medio de acido acético con cloruro de bario (BaCly)
como sulfato de bario (BaSO.). La absorbencia de la suspensién de BaSO. se mide
con un espectrofotometro y la concentracion de SO,4~ se determina por comparacion
con una curva estandar.

El color y la materia suspendida podrian causar interferencias. Alguna materia
suspendida podria eliminarse por filtracién. Si ambas son pequefias en la comparacion
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con la concentracion de SO~ la manera de corregir estas interferencias se indica en el
método de andlisis, la concentracién minima detectable es cercana a 1mg/l de SO4~

Reactivos para determinar carbonatos y bicarbonatos (COs~ y HCOz3)

e Fenoftaleina 0.1% en etanol al 60%
e Anaranjado de metilo al 1% en agua destilada
e Acido sulfarico 0.05N

Preparacion _de las soluciones: utilizar la informacion de cémo preparar soluciones
porcentuales y soluciones normales de 4cidos débiles.

Reactivos para la determinacion de cloruros (CI)

¢ Cromato de potasio indicador al 5%
e Solucién valorada de Nitrato de Plata 0.05N

El ejemplo de como preparar y valorar la solucién de nitrato de plata se encuentra en
la pagina 7 y 8 de este manual seguir las indicaciones de acuerdo a la concentracion
que se requiera.

Manejo de residuos: es responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los
reglamentos que se refieren al manejo de residuos, principalmente las reglas de
identificacion, almacenamiento y disposicion de residuos peligrosos.

Las reacciones realizadas en la determinacion obtienen como producto el elemento
plata, el cual es considerado como residuo peligroso se diluye obteniendo una
concentracion de 0.1 mg/L y el limite permisible con base a la norma es de 5.0 mg/L.

Método Espectofotométrico para la determinacion de sulfatos (SO4) como precipitado
de sulfato de bario.

Reactivos para preparar las soluciones en la determinacién de sulfatos.

Solucién buffer A

Solucion buffer B

Cloruro de bario

Solucién estandar de sulfato
Cristales de BaCl;

Solucién estandar de sulfatos

Preparacion de reactivos

Solucion estédndar de sulfatos: Pese 0.1479g de Na,SO, anhidro y disuelva en agua
destilada afore a un litro. Esta solucién tiene una concentracion de 100 mg/l de SO..

Solucién A: pese 30g de MgCl,.6H.0, 5g de acetato de sodio CH;COOONa. 3H.0 y
un gramo de KNOs. Medir 20ml de &cido acético, disuelva en 500ml de agua destilada
y aforar a un litro. Esta solucion se usara cuando la concentracion de sulfato sea
mayor de 10mg/I

Solucion B: pese 30g de MgCl,.6H,0, 5g de acetato de sodio CHsCOOONa. 3H.0O, un
gramo de KNO3s y 0.111g de Na,SO4. Mida 20 ml de &cido acético al 99%. Disuelva en
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500ml de agua destilada y afore a un litro. Esta solucion se usara cuando la
concentracion de sulfatos sea menor de 10 mg/I.

Curva de calibracién de los sulfatos

MATRAZ MIDEL PATRON | ml DE AGUA QUE SE ml DE SOLUCION | CONCENTRACI | ABSORBENCIA
NUMERO DE 100mg/L de DEBEN AGREGAR (A 0B) QUE SE ON FINAL DE 420nm
SOs PARA AFORAR A50ml | DEBEN AGREGAR SO, mg/l

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

Manejo de residuos: es responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los
reglamentos que se refieren al manejo de residuos, principalmente las reglas de
identificacion, almacenamiento y disposicion de residuos peligrosos.

Las reacciones realizadas en la determinacion obtienen como producto una mezcla de
elementos como son: magnesio, potasio y nitrégeno los cuales son considerados
como elementos nutrientes para las plantas, por lo que pueden ser vertidos en suelos
con deficiencia de estos, suministrarlos en el agua de riego.

9. Meétodos generales de Eliminacidon o tratamiento controlado de los
desechos obtenidos de las reacciones quimicas.

En la actualidad, la utilizacion de productos quimicos se ha extendido a practicamente
a diferentes actividades, de modo que existen riesgos en el trabajo. Se cuentan por
millares las sustancias quimicas que se utilizan en grandes cantidades y cada afio se
introducen muchos nuevos productos en el mercado. Por tales razones, constituye una
tarea urgente la adopcién de un enfoque sistematico de la seguridad en la utilizacion y
manejo de sustancias, materiales y residuos quimicos peligrosos.

Para un control efectivo de los riesgos, se requiere contar con un adecuado flujo de
informacion sobre su peligro y las medidas de seguridad que deben tomarse, para que
se adopten y se apliqguen las medidas necesarias con el fin de proteger a los
estudiantes, la poblacion y el medio ambiente.

Caracterizacion de los residuos: Se caracterizan los residuos que son generados para
cada una de las etapas de los procesos, y se identifican y cuantifican de acuerdo a la
norma (NOM-052-SEMARNAT-2005) y se consideran los siguientes puntos.

a) Incompativilidad de los residuos: Se establece la forma en que se van a
recolectar y almacenar los residuos durante el proceso de produccion, basados
en la norma (NOM-054-SEMARNAT-1993).

b) Envasado y almacenado de los residuos peligrosos: Los residuos peligrosos
deben almacenarse en contenedores de material y capacidad apropiada y
llevados a un almacén con caracteristicas apropiadas segun normatividad.

c) Oportunidades de minimizacion: Los residuos peligrosos se analizan aplicando
la norma (NOM-053-SEMARNAT-1993) y se establecen estrategias que
permitan reducir, reutilizar y/o reciclar los residuos, tratando de evitar el
siguiente paso en el plan de manejo.

d) Tratamiento “IN SITU": Procedimientos fisicos, quimicos, bioldgicos o térmicos,
mediante los cuales se cambian las caracteristicas de los residuos y se reduce
su volumen o peligrosidad en el lugar donde se estan generando.
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Confinamiento controlado “IN SITU”: Accidén de depositar 0 confinar permanentemente
residuos en sitios e instalaciones cuyas caracteristicas permitan prevenir su liberacién
al ambiente y las consecuentes afectaciones en la salud de la poblacién y los
ecosistemas, asi como sus elementos.

Para la eliminacion de residuos, se requieren de rigurosos requisitos que contemplen
las posibles consecuencias penales y civiles tanto para la institucion como para las
personas. Estas reglas varian segun los estados y lugares, y estan sujetas a
modificaciones; puede ser necesario la obtencion de una licencia, un permiso o en su
caso ambas.

Es importante disponer de un plan para eliminar con seguridad las sustancias
guimicas para ello se aplican las Normas NOM-052-SEMARNAT-2005 que establece
las caracteristicas el procedimiento de identificacién, clasificaciéon y los listados de los
residuos peligrosos, asi como la NOM-054-SEMARNAT-1993 que establece el
procedimiento para determinar la incompatibilidad entre dos o mas residuos
considerados como peligrosos especificados en la norma anterior y los residuos
biol6gicos los cuales deben ser manejados de diferente manera y de acuerdo a la
norma correspondiente. Este plan debe ser disefiado por el coordinador de seguridad,
el cual determinara la manipulacién y el método a seguir para eliminar estos
productos. Para esto, se instalaran sistemas adecuados de toma de las muestras
utilizando envases apropiados para su almacenamiento durante el tiempo que se lleve
la determinacién del método que se utilizara en su adecuaciéon o en su eliminacion;
para esto se dispondra de una zona separada y aislada de otras sustancias y de sitios
para los que presenten algun riesgo.

Los métodos que se utilizan para la eliminacion de residuos son la incineracion, el
enterramiento, la evaporacion, la neutralizacion, las reacciones quimicas para
recuperarlos, los tratamientos especiales para obtener compuestos menos téxicos, la
destilacion y las técnicas aplicadas por especialistas.

Para esto, se debe conseguir una serie de hojas de datos de seguridad en el manejo
de materiales, sustancias y residuos peligrosos en donde se incluyan los métodos
elegidos para la eliminacion de residuos de compuestos organicos e inorganicos
especiales.

Los residuos quimicos

Una vez utilizados, los disolventes pueden ser destilados y recuperados para nuevos
usos. Los disolventes no combustibles pueden evaporarse siempre que sus vapores
no provoquen problemas ambientales. Cantidades pequefias de disolventes y
productos quimicos inflamables pueden quemarse, siempre que se cumplan las
normas. Los materiales &cidos y basicos se neutralizan antes de ser eliminados.
Algunos materiales solubles no téxicos pueden diluirse y eliminarlos vertiéndolos al
drenaje siempre y cuando no se consideren peligrosos. Otros podran ser
transformados por medio de reacciones quimicas u otros procesos, en compuestos
inocuos o compuestos utilizables en la industria.

Use los siguientes procedimientos generales para neutralizar acidos minerales
concentrados:

Calor y vapores son generados durante este procedimiento. Realizar este
procedimiento en una campana de extraccion con el apropiado equipo de proteccién
personal. Varias quemaduras podrian resultar si se utiliza inapropiadamente el equipo
de proteccion personal. No neutralizar acido fluorhidrico usando este método.
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o Lentamente diluya el &cido mineral concentrado de 1 a 10 con agua fria,
adicionando el 4cido en el agua.

o Adicione 30 mg/l de fosfato de sodio o 20 mg/I de fosfato hidrégeno de sodio en
el acido diluido.
. Mientras se agita, lentamente adicione hidréxido de sodio 1 N al &cido mineral

diluido hasta que la solucién obtenga un pH entre 6.5y 7.5

Use los siguientes procedimientos generales para neutralizar bases concentradas:

Calor y vapores son generados durante este procedimiento. Realizar este
procedimiento en una campana de vapores con el apropiado equipo de proteccion
personal. Varias quemaduras podrian resultar si se utiliza inapropiadamente el equipo
de proteccion personal.

o Lentamente diluya la base concentrada de 1 a 10 con agua fria,
adicionando la base en el agua.

o Adicione 30 mg/l de fosfato de sodio o 20 mg/l de fosfato hidrégeno de
sodio en la base diluida.

o Mientras se agita, lentamente adicione &cido clorhidrico 1 M a la base
diluida hasta que la solucién obtenga un pH entre 6.5y 7.5.

Las soluciones acuosas de &cidos minerales se producen en grandes cantidades a
partir de industrias quimicas.

Muchas provienen del tratamiento de metales y contienen metales tales como fierro,
zinc, cobre, bario, niquel, cromo, cadmio, estafio y plomo. Estos acidos son
extremadamente corrosivos pero pueden ser neutralizados, y usualmente se utiliza cal
como el alcali menos costoso en operaciones a gran escala.

Las soluciones alcalinas también se producen en la industria quimica, pero su
composicion varia mas que en el caso de los acidos y esto hace su recuperaciéon mas
dificil. Los residuos alcalinos también vienen de la refinacién del petréleo, fabricacion
de pinturas y limpieza especiales. Aparte de sélidos como arcillas, catalizadores,
hidroxidos metalicos, también pueden estar presentes fenolatos, naftenatos,
sulfonatos, cianuros, metales pesados, grasas, aceites, resinas naturales y sintéticas,
etc. De estos residuos actualmente solo se pueden recuperar los metales. Como
soluciones acidas se pueden usar acido sulfarico y &cido clorhidrico. El acido sulfarico
forma precipitados mas insolubles y genera mas residuos que el acido clorhidrico.

a) Incineracion

La incineracion es un tratamiento que consiste en destruir los residuos por accion de
alta temperatura. (Termo destruccién). La-termo destruccion se realiza en hornos, que
poseen en general dos camaras. La camara primaria (que se encuentra a 800° C)
recibe los residuos y es donde comienza el proceso de combustion en una atmésfera
deficiente de oxigeno. La cantidad de aire de combustion es regulada a fin de liberar
el Material Volatil y oxidar el Carbén Fijo del residuo. Los gases generados pasan a la
camara secundaria donde se introduce un exceso de aire y la mezcla de aire-gas es
sobre calentada a 1200° C con un tiempo de residencia de 2 segundos.

La incineracion sirve para destruir principalmente los materiales organicos, y aquellos
elementos inorganicos con resto de materiales orgénicos. Existen diversas
desventajas asociadas a la incineracion de residuos: emisiones contaminantes, tanto
al aire como a otros medios; costos econdmicos y costos laborales; pérdida de
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energia; insustentabilidad; e incompatibilidad con otros sistemas de manejo de
residuos. Las dioxinas son el contaminante mas conocido asociado a los
incineradores. Causan una gran variedad de problemas en la salud, incluyendo
cancer, dafios al sistema inmunolégico, y problemas reproductivos y en el desarrollo.
Las dioxinas se biomagnifican, lo que significa que pasan a través de la cadena
alimentaria desde la presa al predador, concentrandose en los productos a base de
carne y lacteos vy, finalmente, en los humanos. Las dioxinas son de particular interés
porque estan por todas partes presentes en el medio ambiente (y en los humanos) a
niveles que han demostrado causar problemas en la salud, lo que implica que la
poblacion entera est4d sufriendo sus efectos ahora. En todo el mundo, los
incineradores son la fuente primaria de dioxinas. Los incineradores son también una
fuente principal de contaminaciébn con mercurio. El mercurio es una poderosa
neurotoxina, que deteriora las funciones motoras, sensoriales y cognoscitivas, y la
contaminacién con mercurio esta esparcida. Los incineradores son también una
fuente significativa de otros metales pesados contaminantes, como el plomo, cadmio,
arsénico, cromo Yy berilio. Otros contaminantes de interés emitidos por los
incineradores incluyen a otros hidrocarburos halogenados (que no son las dioxinas);
gases acidos, precursores de la lluvia 4cida; efluentes particulados, que deterioran las
funciones pulmonares; y gases del efecto invernadero. Sin embargo, la
caracterizacion de las emisiones contaminantes de los incineradores se halla aun
incompleta, y muchos compuestos aun no identificados estdn presentes en las
emisiones al aire y en las cenizas.

El Convenio de Estocolmo, si bien no prohibe la incineracion, introduce severas
restricciones para su uso. Cuatro de los 12 quimicos que el Convenio toma como
objetivo son productos no intencionales derivados de la incineracion, y el Convenio
llama a su continua minimizacion y eliminacion. EI Convenio de Estocolmo habla,
significativamente, de descargas totales, no s6lo emisiones al aire, y llama claramente
a los paises a prevenir la formacion - no solo la descarga- de estos quimicos. Ya que
la formacion de esos cuatro quimicos resulta inevitable en la incineracion, esta medida
emite una clara sefial de que el fin de la incineracién esta marcando su hora.

b) Neutralizacion

Un sinnimero de descargas industriales ocurren en condiciones de acidez o
alcalinidad que son incompatibles con las normas de descarga o con los procesos
biol6gicos o fisico quimicos posteriores. En particular, los Sistemas biol6gicos
requieren un pH entre 6.5y 8.5y ademas Producen CO..

Para procesos biologicos, el grado de pre-neutralizacion requerido es una funcion de
la demanda bioquimica de oxigeno (DBO) y del contenido de alcalinidad o de acidez
(capacidad de produccién o de consumo de acido, que es distinto del pH).

Procesos tipicos de neutralizacion

Mezclar efluentes &cidos y alcalinos en un ecualizador y disponer de alguna capacidad
de retencién de cargas fuertes en &cido o élcali. Si la actividad industrial del caso
genera desechos tanto acidos como alcalinos, se deben utilizar tanto la acidez como la
alcalinidad excedentes para producir un efluente neutro.

1. Neutralizar acidos en lechos de caliza: La caliza se da en forma natural como
piedras y tal nombre se refiere al carbonato de calcio; la disolucion del carbonato
genera alcalinidad. Los lechos pueden ser tanto de flujo ascendente como
descendente, la tasa de carga de disefio sin informacién adicional de laboratorio
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es del orden de los 4X102m3/(minXm?); esta tasa esta definida por las constantes de
la caliza y por el tiempo de residencia tipico de neutralizacién de caudales acidos del
tipo industrial.

Si hay acido sulfdrico, la concentracién de &cido no debiera exceder un 0.6% de
H.SO, para no formar una capa excesiva de CaSO, (no reactiva) y se debe vigilar que
la evolucién de CO; no sea excesiva (pues produce un efecto tampon).

2. Mezcla de acidos con lodos de cal: Se suele llamar "cal" al hidroxido de calcio,
también citado como "cal viva", la "cal apagada" es el 6xido de calcio. El grado de
neutralizacion dependera del tipo de cal utilizada. Si hay una fraccibn magnésica, la
reaccién de neutralizacién es muy rapida y llega a pH bajo 4.2, el disefio depende de
la curva de titulacién de la cal a utilizar.

La reaccién de la cal se acelera como muchas otras por calor y por agitacién fisica.
En sistemas altamente reactivos, se requieren unos diez minutos. La cal se utiliza en
lodos del 8 a 15 %.

Otros agentes neutralizantes (alcalinos) tipicos son el NaOH, el Na,COs o el NH,OH.

3. Residuos alcalinos: también llamados basicos. Se puede utilizar cualquier acido
fuerte. Por consideraciones prdacticas, la eleccion se limita a considerar el acido
sulfarico (en la maxima dosis tolerable sin exceder la norma de descarga de sulfatos) y
el acido clorhidrico (para completar la neutralizacién). La reaccién es practicamente
instantanea, pero el grado de mezcla no es instantaneo.

Si se dispone de gases de combustion con CO, en el orden del 14%, se puede
burbujear este gas en la solucién alcalina. EI CO, establece un equilibrio con gas
carbénico, HCO3 cuya capacidad acida se utiliza para neutralizar la carga alcalina. La
reaccion es naturalmente més lenta que la de los acidos fuertes en fase liquida pero
suele ser de mucho menor costo y aporta aunque minimamente al abatimiento de la
carga atmosférica de gases invernadero.

c) Evaporacién

1. Evaporacién-secado: Las operaciones de evaporacion y secado de disolventes
organicos presentan el riesgo de desprendimiento de vapores toxicos o inflamables.
Para su prevencion se debe actuar como se indica a continuacion: Efectuar la
operacion en el interior de una vitrina o utilizar un evaporador rotatorio o
rotoevaporador. Si el suministro de calor mediante una estufa es indispensable, se
utilizara una que esté ventilada, disponga de sistema de aspiracion de vapores y se
trabajara siempre a temperaturas moderadas, asegurandonos que en ningan punto del
interior o exterior de la estufa se pueda sobrepasar el punto de auto inflamacion. La
evaporacion de un producto humedo de un liquido volatil se puede llevar a cabo en
frio.

Residuos: Los residuos sélidos o liquidos que se generan en estas operaciones se
depositaran en los contenedores de residuos correspondientes.
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11. Anexos

Estrategias de compatibilidad y segregaciéon para el almacenamiento. Norma Oficial
Mexicana NOM-010-STPS-2003. Establece las disposiciones de compatibilidad y
segregacion para almacenamiento transporte de sustancias, materiales residuos
peligrosos.

Estrategias de seguridad para determinar incompatibilidad de residuos
peligrosos Norma Oficial Mexicana NOM-054-SEMARNAT-1993.

NOM-054-SEMARNAT-2005: Que establece el procedimiento para determinar la
incompatibilidad entre dos o mas residuos considerados como peligrosos por la
Norma Oficial Mexicana NOM-052-SEMARNAT-2005, asi como la Norma Oficial

Mexicana NOM-005-SCT2/1994 que hace referencia a informacién de
emergencia para el transporte terrestre de sustancias, materiales y residuos
peligrosos.

©)

Formato de Pre-diagndstico para los Residuos Quimicos Generados en
Laboratorios.

Formato Bitacora para los Residuos Quimicos Generados en los Laboratorios.

Normas mas importantes que se aplican en la Seguridad de los Laboratorios.

trabajo-Condiciones de Seguridad.

los

NOM-001-STPS-2008, Edificios, locales, instalaciones y areas en los centros de

- NOM-017-STPS-1993, Relativa al equipo de proteccion personal para los

trabajadores en los centros de trabajo.

- NOM-018-STPS-2000, Sistema para la identificacion y comunicacion de peligros

por sustancias quimicas peligrosas en los centros de trabajo.
- NOM-052-SEMARNAT-2005, Que establece las caracteristicas,

el

procedimiento de identificacion, clasificacién y los listados de los residuos

peligrosos.

- NOM-054-SEMARNAT-1993, Que establece el procedimiento para determinar la
incompatibilidad entre dos 0 mas residuos considerados como peligrosos por la

norma oficial mexicana 052.
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11.1 Tabla Periédica.
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11.2 Contenido de etigueta de reactivos.

La etiqueta de nuestros productos presenta la informacién necesaria y actualizada en forma clara

Los tipos y grados de riesgo se muestran de una forma que permite ralacionar su magnitud y un
manejo seguro.

Alcohol

l ET1530-6

pirator
nadiatamente v frotus,

ipo de proteccion personal, lentes
mascarilla para vapores organicos.
Mantangaze ol envase cerado on un lugar frdac
alojado do flamas v fuentes de ignicién

CH3CH20H

Coler  Tipodericsgo  Rango

Ensayo (a 15.6°C)

T minimo. Grayedad especifica (a 15.6

Azul para ta salud | 1ligero
Rojo | flamabilidad
reactividad Cumple las

S0l0 para uso de
laboralario o industrial

HECHO EN MEXICO

A del pr y sinéni

1 Tipo de riesgo hacia la salud K Reactividad del produ¢
B Cédigo del producto 4 Extremadamente Peligroso

4 Altamente explosivo
3 Moderadamente peligroso

3 Explosivos
C cantidad y unidad de empaque 2 Peligroso 2 Reacciona violental
1 Ligeramente peligroso 1 No reacciona violen
D Férmula quimica del producto 0 No presenta riesgo para la salud

0 Normalmente establi
E Peso molecular

|
| J Grado de flamabilidad
} F Namero de “Chemical Abstracts System”

L Otro tipo de riesgos
a4
G Numero de las Naciones Unidas para el AI!;?::::G?::!'?:::;;;OIatll %ox'? g?(:;oaf"tv;’
s te’de; pr a pellgtescse 2 Flamable W Reacciona con
1 B:
H Numero de lote del producto aja flamabllidad

de forma violent
0 No es flamable
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Apéndice A

Nombre de la Sustancia

Extremadamente irritante al contacto directo,
pudiendo ocasionar quemaduras severas.

Los vapores son extremadamente irritantes y
corrosivos para los ojos y tracto respiratorio.

El iodo causa efectos en el desarrollo fetal de
animales.

Cristales color violeta, de olor desagradable. Presion
de vapor 0.3 mmHg a 20° C. No combustible.

Vapores irritantes para los ojos y tracto respiratorio.
Depresor del SNC a altas concentraciones.

Liquido incoloro, con olor irritante similar al alcohol.
Presion de vapor 2 mmHg a 20° C. Flamable.

Depresor del SN a altos niveles.
Liquido incoloro.
Presién de vapor 9 mmHg a 20° C. Flamable.

Los vapores producen leve irritacién de ojos y tracto

respiratorio. La exposicién a altas concentraciones
puede producir depresion del SNC.

Su olor e irritacion son buenas sefales de
precaucion.

Presion de vapor 33 mmHg a 20° C. Flamable.

Ligeramente irritante para los ojos y la piel, se
absorbe POR CUALQUIER VIA, PERO
principalmente gastrointestinal (ingestion). Los
metabdlicos toxicos son formaldehido y formiatos.
Depresor del SNC. Produce dolor de cabeza,
ndusea, dolor abdominal, acidosis metabolica,
también puede provocar neuropatia optica.
Liquido incoloro. Flamable.

Punto de Punto de Incompatibilidades
Encendido | Ebullicion
(Flash Point),
() (°C)

CPT 0.1 ppm  [NO COMBUST

CIPS 10ppm

185 Metales alcalinos
Acrilonitrilo
Formaldehido
Acetaldehido

CPT | 100 ppm 45.1 132 Agentes oxidantes
CIPS | 8,000 ppm Reductores fuertes
Trisulfuro de hidrogens
27.5 108 Agentes oxidantes.
Acidos inorganicos ¥
aldehidos.
Isocianatos.
400 ppm 11.7 82.5 Cloruro de acetilo
12,000 ppm
Agentes oxidantes
200 ppm 12 64.7 Bromo

CIPS [ 25,000 ppm

O

Perclorato de ploma
Nitrato mercurico
Oxidantes fuertes
Acidos organicoso —
minerales fuertes.
Bases Fuertes

43




11.3 Contenido de hoja de seguridad.

Ejemplos de Hoja de Datos de Seguridad para Sustancias Quimicas (HDS), que deben
ser entregadas por las empresas que surten reactivos a los laboratorios.

Contenido de Hoja de seguridad de una sustancia quimica peligrosa: acido
sulfarico H2SO4

FECHA DE ELABORACION FECHA DE REVISION NOMBRE DE LA EMPRESA

SECCION |: DATOS GENERALES DEL RESPONSABLE DE LA SUSTANCIA QUIMICA

1. NOMBRE DEL FABRICANTE O IMPORTADOR: 2. EN CASO DE EMERGENCIA COMUNICARSE A:

3. DOMICILIO COMPLETO:

CALLE No. EXT. COLONIA C.p.

DELG./MUNICIPIO LOCALIDAD O POBLACION ENTIDAD FEDERATIVA

SECCION Il: DATOS GENERALES DE LA SUSTANCIA QUIMICA

1. NOMBRE COMERCIAL 2. NOMBRE QUiMICO
3. PESO MOLECULAR 4.  FAMILIA QUiMICA
5.  SINONIMO 6. OTROS DATOS
Formula:
SECCION lII; IDENTIFICACION DE LA SUSTANCIA QUiMICA O COMPONENTE RIESGOSO
1. % Y NOMBRE DE LOS 2. No.CAS 3. No.UN 4. CANCERIGENO O
COMPONENTES TERATOGENICOS
5. LIMITE PERMISIBLE DE 6. IPVS 7. GRADO DE RIESGO:

CONCENTRACION

7.1 SALUD 7.2 INFLAMABILIDAD 7.3 REACTIVIDAD

SECCION IV: PROPIEDADES FiSICAS

1. TEMPERATURA DE FISION, °C:

2.  TEMPERATURA DE EBULLICION, °C:

3. PRESION DE VAPOR, mmHg A 20°C:

4. DENSIDAD RELATIVA:

5. DENSIDAD DE VAPOR (AIRE=1):

6. SOLUBILIDAD EN AGUA, G/ML:

7. REACTIVIDAD EN AGUA:

8. ESTADO FISICO, COLOR Y OLOR:

9. VELOCIDAD DE EVAPORACION (BUTIL
ACETONA=1):

10. PUNTO DE INFLAMACION:

11. TEMPERATURA DE AUTOIGNICION (°C):

12. PORCIENTO DE VOLATILIDAD, %:

13. LIMITE DE INFLAMABILIDAD (%):

INFERIOR: SUPERIOR:
SECCION V: RIESGOS DE FUEGO O EXPLOSION
1. MEDIO DE EXTINCION:
NIEBLA DE AGUA ESPUMA HALON CO; POLVO QUIMICO SECO

2.  EQUIPO ESPECIAL DE PROTECCION (GENERAL) PARA COMBATE DE INCENDIO:

3. PROCEDIMIENTO ESPECIAL DE COMBATE DE INCENDIO:

4. CONDICIONES QUE CONDUCEN A UN PELIGRO DE FUEGO Y EXPLOSION NO USUALES:

5. PRODUCTO DE LA COMBUSTION:




SECCION VI: DATOS DE REACTIVIDAD

1. SUSTANCIA 2. CONDICIONES A EVITAR
ESTABLE INESTABLE

3.  INCOMPATIBILIDAD (SUSTANCIAS A EVITAR):

4. DESCOMPOSICION DE COMPONENTES PELIGROSOS:

5. POLIMERIZACION PELIGROSA: 6. CONDICIONES A EVITAR:
PUEDE OCURRIR NO PUEDE OCURRIR

SECCION VII: RIESGOS PARA LA SALUD

VIAS DE ENTRADA SINTOMAS DEL LESIONADO PRIMEROS AUXILIOS
1. INGESTION El producto causa quemaduras y De a ver inmediatamente agua, seguida
ACCIDENTAL ulceraciones del tracto-gastrointestinal. con leche de magnesia.
Puede causar lesiones severas Solicite atencién médica de Inmediato.
como perforacién gastrica y peritonitis. No induzca el vomito
(No se dispone de antidoto especifico).
2. CONTACTO Causa dafios irreversibles y posiblemente Lavar suavemente con agua
CON LOS 0JOS ceguera. Los vapores o nieblas son Corriente durante 15 minutos
extremadamente irritables a los ojos. Abriendo ocasionalmente los parpados.
Solicitar atencién médica de inmediato.
3. CONTACTO Este producto es extremadamente Lavar suavemente con agua
CON LA PIEL Irritante para la piel, causa quemaduras Corriente durante 15 minutos al mismo tiempo
y carbonizacién de la piel y una fuerte quitarse la ropa contaminada y calzado.
y dolorosa reaccién exotérmica. Solicite atencion médica.
4. ABSORCION No identificado No se dispone de informacion.
5. INHALACION Irritacion en la vias tracto-respiratorias Traslade a un lugar con
Puede causar bronconeumonia y ventilacién adecuada, si respira con dificultad
Edema pulmonar. suministrar oxigeno. Si NO
respira inicie la respiracién artificial. Solicite
atencién médica.
6. SUSTANCIA QUIMICA CONSIDERADA COMO CANCERIGENA:
STPS (INST. No. 10) SI NO OTROS Sl NO ESPECIFICAR

SECCION VIII: INDICACIONES EN CASO DE FUGA O DERRAMES

SECCION IX: EQUIPO DE PROTECCION PERSONAL

1.

ESPECIFICAR TIPO:

2.

PRACTICAS DE HIGIENE:

SECCION X: INFORMACION SOBRE TRANSPORTACION (de acuerdo con la reglamentacion ecolégica)

Material clasificado como:
UN:

Envase y embalaje:
NFPA:

Referencia:

SECION XI: INFORMACION ECOLOGICA (de acuerdo con los reglamentos ecolégicos)

Eco-toxicidad:

SECCION XIl: PRECAUCIONES ESPECIALES

1.

DE MANEJO Y ALMACENAMIENTO:

2.

OTRAS:
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