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Prélogo

El presente manual tiene como objetivos introducir a los estu-
diantes en los andlisis de agua y aguas residuales y auxiliar a
los profesores en las pricticas del laboratorio en donde se rea

licen estas determinaciones

Aunque la creacién de este manual fue motivada por el hecho de
ayudar a la mejor comprensién y realizacién de las determinacio
nes que se llevan a cabo en el laboratorio de Quimica Sanitaria,
es necesario advertir que su uso no se limita solamente a los
estudiantes de la asignatura de Quimica Sanitaria, sino que pue
de utilizarse por todas aquellas personas que estén relaciona-
das con el anflisis de aguas y aguas residuales a nivel técnico
o profesional

Los temas que se cubren en esta primera etapa, estén relaciona-
dos con el programa de teoria de la asignatura antes mencionada,
con objeto de que se apliquen los conceptos vistos durante la
clase .

Por tal razén, el manual se divide en cinco partes; en la prime-
ra parte se utiliza la balanza analitica y se realizan determi-
naciones de s8lidos como parte de los métodos gravimétricos, de
tal manera que,mientras tanto, en la clase de teoria se alcancen
a cubrir los conocimientos tedricos bédsicos que les permitan pre
parar y valorar soluciones. Tales conceptos se aplican en la se-
gunda parte del manual. Esta primera parte finaliza con la deter
minacidén de alcalinidad y acidez que es una aplicacién del equi-
librio &cido-base. En la tercera parte se hacen determinacio-
nes bésicas con equipos sencillos, aplic&ndose adem&s del equi-
librio &cido-base el de &xido reduccién, asi como se ejemplifi-
ca la quimica de coordinacién en las determinaciones colorimétri
cas. La cuarta parte abarca determinaciones volumétricas funda-
mentadas en el equilibrio en medio heterogéneo, ademis de las
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otras dos, asi como también con la formacidén de sustancias com-
plejas. La quinta y Ultima parte contiene determinaciones ana-
liticas que se realizan con instrumentos sofisticados, los cua
les requieren de cierta habilidad para su manejo por parte del

analista

Para cada tema, se menciona un objetivo general y unas metas es
pecificas, asi como una breve introduccién. Por otra parte, ca
da uno de los subtemas contiene un fundamento tedrico antes
del procedimiento, ademds de una guia para reportar resultados,
evaluarlos y concluir razonamientos convenientes; con esto, no
se pretende limitar al estudiante, sino orientarlo para obtener
un midximo aprovechamiento del curso. Al final de cada tema, se
presentan las referencias y la bibliografia relacionada con el

tema

Los procedimientos estdn ilustrados con dibujos elaborados por -
la autora de manera que faciliten la realizacidn de las précti-
cas. Dichos procedimientos se tomaron de los métodos normaliza
dos para el andlisis de aguas y aguas residuales de los Estados

Unidos de América, los cuales se mencionan en la bibliografia

Es importante agradecer la ayuda de los estudiantes de la maes-
tria de Ingenieria Ambiental, quienes aportaron su experiencia
y habilidad para la realizacidén de las pricticas de este manual,
asi como a la Srita. Margarita Eulogio Gutiérrez quien mecanogra

fié esta ediciédn.

Georgina Ferndndez Villagdbmez
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METODOS GRAVIMETRICOS

Objetivo

Establecer generalizaciones acerca de los métodos gravimétricos,

efectuando determinaciones especificas

Metas

Familiarizar al estudiante con el uso de la balanza analitica
y con las técnicas para determinar sustancias por diferencias

de pesos

J Introducir los conceptos de precisién y exactitud, determinan

tes de la aplicabilidad de un método

Determinar las categorias de s8lidos que comdnmente se definen

en los andlisis de aguas y aguas residuales

Introduccidn

El método gravimétrico se basa en la obtencidén del peso en ba-

lanza analitica del compuesto estable que contiene el elemento

% que se desea cuantear. E1 experimento ilustra los principios

‘ para la obtencidn de una buena pesada empleando la balanza ana-
litica, con la cual se experimenta al obtener el peso de varias E
perlas de vidrio,y una vez que se tienen cuando menos 30 datos, se i

procede a realizar un tratamiento estadistico de dichos datos

para introducir el concepto de precisién y el de exactitud. Por
Gltimo, en la tercera parte, se demuestran las técnicas de sepa
racidén y categorizacibén que se utilizan para definir los dife-

rentes tipos de sdlidos en aguas residuales. Se determinarin
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s6lidos de acuerdo a las definiciones que menciona el Standard
Methods? y se refiere a la materia que permanece como residuo des-
pués de evaporar una muestra de agua y secarla a una temperatu-
ra definida. S6lidos totales incluyen sélidos no filtrables
(suspendidos) o sea la porcidn de sélidos totales que permane-
cen en el filtro,y sblidos filtrables (disueltos), la porcién de
s6lidos totales que pasan a través del filtro. Es importante
mencionar que las determinaciones de sélidos no se sujetan a
los criterios usuales de exactitud, debido a la naturaleza de
las muestras gue se analizan y el equipo y materiales que se
emplean en la determinacién. En los métodos gravimétricos se
debe de tener especial cuidado desde el momento en gque se pone
el material a peso constante hasta cuando se decide que se ha

llegado al peso final de la determinacidn
1.1 Balanza analitica y su uso®

La balanza electrdnica es el instrumento analitico mds importan-
te. Estd dotada de una alta relacidn de capacidad a la sensibi-
lidad; se pueden pesar hasta 200 g con una aproximacidén de 0.1
mg. La balanza analitica es un instrumento un tanto delicado
que no soporta malos tratos pero que con los cuidados adecuados,

presta excelentes y largos servicios
Reglas generales para el uso de la balanza

a) Los botones de disparo deben manejarse lentamente para no
deteriorar sus soportes; asi como también una vez disparado el
botén, debe dejarse que el platillo se detenga suavemente por

si solo

b) El botdn de disparo y el platillo deben estar en reposo cuan
do la balanza no se utiliza y cuando se colocan o se retiran ob
jetos del platillo. No deben quedar objetos en el platillo

cuando no estd utilizdndose la balanza
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c¢) Para pesar un objeto, éste debe de estar limpio, seco y a la

temperatura ambiente

d) Solamente se pueden colocar directamente en el platillo de

la balanza objetos de vidrio, porcelana, pléstico o metal. Los
s6lidos pulverulentos se pesan en un vidrio de reloj o en un pa-
pel satinado, o por diferencia en un pesafiltros; los liquidos

se pesan solamente en frascos tapados o en matraces. Cualquier
cantidad de sblido que caiga accidentalmente en el platillo o en
la caja de la balanza, debe limpiarse inmediatamente con un pin-

cel o cepillito suave

e) Colocar el objeto a pesar en el centro del platillo, para

evitar vibraciones cuando se suelte el platillo

f) No recargar las balanzas, pues tienen generalmente una capa-
cidad méxima de 200 g, pero es raro que se requiera pesar obje-

tos de mids de 50 g en los trabajos ordinarios de laboratorio

g) Efectuar todos los ajustes finales y lecturas con la caja de

balanza cerrada para evitar perturbaciones o ccrrientes de aire

h) No debe hacer por su cuenta ajustes en el mecanismo de la ba
lanza, sino comunicar cualquier defecto de funcionamiento a los

laboratoristas

i) Controlar por duplicado cada pesada y anotar el peso inmedia

tamente

j) Una vez que se ha terminado de pesar, la balanza debe quedar
en cero, con la caja de balanza cerrada y tapada con su bolsa de
plédstico, para impedir la entrada de polvo que pueda dafiar su fi

nisimo mecanismo

11
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Préctica de la pesada

a) Comprobacién de la nivelacidén.- Cada cierto tiemposdurante
el uso de la balanza, se debe comprobar el nivel. Si la burbu-
ja del nivel no estd exactamente centrada en el circulo, ajus-
tar atornillando los niveladores de la base, hasta que el nivel
esté centrado exactamente en dicho circulo

b) Comprobacién del cero.- Dar el disparo total (botdn rojo)
y observar la escala de proyeccién. Si el trazo del cero, no
estd centrado en la escala, girar lentamente el mando del ajus-
te del cero hasta que dicho trazo quede centrado. El punto ce-
ro debe comprobarse cada vez gque se use la balanza

c) Pesada de un objeto.- El operador debe estar seguro de que
la balanza esté apagada y entonces colocar el objeto (crisol, vi
drio de reloj o pesafiltros), en el centro del platillo. Opri-
mir el botén de disparo parcial (verde). Girar el botén de pe-
sos que corresponda para afiadir un peso mayor que el del objeto,
hasta que la escala de proyeccién cambie de direccidn respecto
al cero (indicado + 6 ~),y después volver el mando hasta la si-
guiente posicién inferior. Por ejemplo, si se estima que el ob
jeto pesa unos 15 g, girar el botén de las decenas, para ahadir
10 g (observar la escala) y después a la posicidn 20 g; si ahora
la escala se mueve en direccidn opuesta, volver a la posicién

10 g. Entonces hégase girar el control de los pesos mds bajos
(1,2,3, etc.) hasta que la escala cambie de direccidén y retroce
da una posicién. Cuando se haya utilizado la pesa menor que
puede manejarse con los botones, hacer girar el mando del botén
del disparo completo (luz roja). Si el indice de la escala no
queda exactamente en un trazo de la misma, h&gase girar el mando
de la escala micrométrica que se encuentra a la derecha de la ba
lanza, hasta que el trazo inmediatamente inferior de la gradua-
cién en la escala Sptica coincida con el centro. El peso del ob
jeto es la suma de los pesos indicados en los mandos de pesas
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con los pesos que aparecen en la escala de proyeccidén y en la
escala del micrdémetro. Anotar el peso. Apague la balanza,
péngase en cero los mandos de control de pesas (uno por uno),
retirese el objeto, ciérrese la caja de balanza y ponga su fun-

da correspondiente

NOTA: Los mandos de control de las pesas, deben moverse lenta-
mente, de unidad en unidad, no deben hacerse girar rdpida

mente
1.2 Precisidén y exactitud
Procedimiento

Una vez que se han reconocido las partes de la balanza y su fun-
cionamiento, pese un vidrio de reloj y anote el valor correcto.
Ponga sobre el vidrio de reloj una perla de vidrio y anote el pe

so correcto
Resultados

1. Anote los resultados de todo el grupo, cada alumno debe pe-

sar perlas diferentes para obtener cerca de 30 datos

2. Tomando en cuenta que la precisién se refiere a la reproduci
bilidad de un método cuando se repite en una muestra homogénea,
bajo condiciones controladas y que la precisién se puede repre-
sentar por la desviacidn estandar (o), obtenga la precisidn de

la mdquina que elabora las perlas de vidrio

3. Determine el valor promedio de los resultados obtenidos y re
porte exactitud del procedimiento para la elaboracién de las per
las de vidrio, sabiendo que: exactitud, se refiere a la relacién
entre la cantidad de un componente medida por el método de prue-

ba y la cantidad actualmente presente, (promedio)
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4. Grafique los resultados colocando en el eje de las ordena-
das los pesos de cada una de las perlas,y en el de las abscisas

el nimero correspondiente a la pesada

5. Fije los limites de control superior e inferior en la grafi
ca

6. Obtenga el rango (diferencia entre el mayor y el menor de los
datos)

7. Tomando como minimo cinco intervalos de clase, elabore un

histograma y un poligono de frecuencias acumuladas u ojiva
Evaluacién de resultados

1. Mencione qué tan precisa o tan exacta resultd la mdquina

que elabord las perlas
2. Si no estid tomando en cuenta algin dato, explique la razdn

3. Explique la importancia de considerar limites superiores e

inferiores cuando se tiene una muestra como la considerada

-

Conclusiones

1. Mencione si el objetivo del experimento se alcanzd, justifi-

que su respuesta
2. Diga cudles conceptos fueron nuevos o se reafirmaron
3. Enumere los errores que se cometieron o se pueden cometer

al hacer uso de un instrumento tan preciso como es la balanza

analitica

14
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Determinaciones de sélidos en aguas residuales y soluciones

Se proporcionaridn las siguientes muestras:

NGmero

de muestra Constituyentes Concentracidn, mg/L

1 Glucosa 500
Cloruro de sodio 500
Carbonato de sodio 500
Bentonita 250

2 Glucosa 500

3 Carbonato de sodio 500

4 Cloruro de sodio 500

5 Bentonita 500

6 Aguas negras domésticas se-
dimentadas

7 Agua de la llave

. . e .« 4
Lleve a cabo los siguientes andlisis:

Muestra 2: sélidos disueltos totales, utilizando temperatu-
ras de secado de 103 °C y 180°C y sdblidos disueltos
volatiles (550°C)

Muestra 3: sbélidos disueltos totales utilizando temperatu-
ras de secado de 103 °C y 180 °C y sblidos disueltos volati-
les (550 ©°C)

Muestra U4: igual que la muestra 3
Muestra 5: sb6lidos suspendidos totales por filtracidn utili-
zando una temperatura de secado de 103 °C y sbélidos suspendi

dos voldtiles (550 ©°C)

Muestras 1, 6 y 7: todas las determinaciones de sélidos

15




Procedimiento grafico especifico para la determinacidn de sdlidos

S8lidos totales (STT) - —— = P ——

Capsula y pipeta 'ﬂ
volumétrica

'G

REIR) e ———
e — O |
Capsula a peso constante (1') se evapora secar a 103 °C
+ 20 mL de muestra parte del agua durante 1 h
en "bafio maria" (2)

(1) hasta sequedad

Balanza

Desecador

09 ge s. : mg residuo x 1000
L °° totales mL de muestra

Y7

=T =3
J L

se pesa ya frio

se seca y enfria
durante 20 minutos

(3)

(4)

sdlidos fijos v volidtiles (STF y STV)

<

mg residuos x 1000

%2 de S. fijos=

se repite mL de muestra
(3) vy (4 '
se calcinan a 600 °C ‘*Qof?;QiA* %2 de S. volatiles= Eg»de S.T;—%g-de fijos

de 10 a 15 minutos 7

(5)




S6lidos suspendidos (SST) o no filtrables

Y

Pesar el filtro
Gooch

(5)

Filtrar 50 mL
de la muestra

(6)

Se introduce en un
crisol

(7))

; | g

mg del residuo x 1000
mL de muestra

mg

T=
I de SS

Secar a 105-103°C
durante 1 hora

(8)

Se seca y enfria
durante 30 minutos

(9)

repetir ( 5 )

S6lidos suspendidos fijos y voladtiles (SSF y SsvV)

:Eiﬁulﬁ?ﬁfi
i
E Q uls AN SSF= mg del residuo x 1000
“;2/ & L mL de muestra
anroranas!
72 de ssv= 7 de ssT--H ge ssF

Calcinar a 600-550°C
de 15 a 20 minutos

(10)

Deje enfriar parcialmente
poniendo el crisol dentro
de una estufa durante unos
5 minutos

se repite (9) y (5)

[ O
i Eon o
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Sélidos disueltos o filtrables

Los s8lidos disueltos o filtrables pueden obtenerse tomando una
muestra de el filtrado obtenido en el punto (6) y siguiendo los
pasos del (1) al (4) pero con una temperatura de 180 °C o uti-

lizando las siguientes ecuaciones:

Sé1lidos disueltos totales (SDT)= STT- SST
S6lidos disueltos fijos (SDF)= STF- SSF
S61lidos disueltos voldtiles (SDV)= STV- SSV

Sélidos sedimentables SSe

| L ‘ / A. Llenar el cono de Imhoff has
(A)

1
ta la marca de un litro (agi
tar la mezcla antes de lle-
nar el cono)
B. Transcurridos 45 min se frotan
suavemente con una varilla las

(B) (C) paredes del cono

Soporte con conos de Imhoff C. Después de 15 min se hace la

lectura en mL/L

Resultados

1. Presentar los datos en forma tabular

Evaluacion de resultados

! 1. ¢Qué puede inferir acerca de los resultados obtenidos con

los resultados esperados?

2. Los resultados obtenidos estdn en funcidn de una serie de

factores; mencione algunos de ellos

18




Conclusiones

1. ¢El1 objetivo de la prdctica se alcanzd total o parcialmente?

¢Por qué?

g 2. Diga cudles conceptos fueron nuevos o se reafirmaron

3. Enumere los errores que se cometieron o se pudieron haber
cometido en la determinacidén de las diversas categorias de

sélidos

Aparatos

Balanza analitica con aproximacidén de 0.1 mg
Estufa 103-105 ©°C
Mufla 550 * 50 °C

Filtro fibra de vidrio, prelavar y secar antes de utilizarlo

Equipo de filtracidén, matraz de filtracidén y bomba de vacio
% . Pinzas para crisol y cdpsula

Crisoles y cdpsulas de porcelana o de preferencia de alumi-
nio

Mesa de vapor

Desecadores

Vidrio de reloj

Reactivos

g . Glucosa

Cloruro de sodio

Carbonato de sodio

Bentonita

19




Preparar aproximadamente 200 mL por grupo de estudiantes de ca-
da una de las soluciones que se mencionan en el parrafo relati-
vo al procedimiento, ademds de las aguas negras domésticas sedi
mentadas y del agua de la llave. Se requiere que los reactivos

sean secados previamente en la estufa

Referencias

1 OROZCO D. Fernando. Andlisis quimico cuantitativo. Porrda,
México, 1981 p. 5

2 Standard methods for the examination of water and wastewater
American Public Health Association: American Water
Works Association; Water Pollution Control Federation
15a. ed. Washington D.C.: American Public Health
Association. 1981 pp. 90-99

3 CEDILLO M. Ma. del Carmen, Graciela Delgadillo G., Georgina
Fernédndez V., Frida Ma. Ledén R. Manual de laborato-
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la. Escuela Nacional de Estudios Profesionalres.
Cuautitlédn. Universidad Nacional Auténoma de México,
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METODOS VOLUMETRICOS II

Objetivo

Estudiar el mecanismo general de valoracidén de soluciones acuo-

sas

Metas
. Dar a conocer las diversas expresiones de concentracidn

. Ejemplificar las bases gue sustentan la valoracidn de solu-

ciones

. Determinar alcalinidad y acidez por métodos volumétricos

Introduccidn

Los métodos volumétricos requieren de la medida de’ 7’olumen de
una fase relacionada cuantitativamente con el const -uyente bus
cado. Para el casc de las reacciones efectuadas en soluciones
acuosas, se efecta la medida del volumen de una disolucidén de
concentracidén conocida, necesaria para consumir exactamente el
constifuyente buscado o con otra sustancia equivalente quimica-
mente a €l. Asi, se lleva a cabo una reaccién con estequiome-
tria definida, a la que se le puede determinar el punto final

. . . . . 1
utilizando un indicador adecuado o por métodcs electrométricos

Este experimento se inicia con la preparacién de las soluciones,
partiendo de solutos sélidos y liquidos, tomando en cuenta las
dificultades que se presentan en el momento de efectuar una di-

solucidn,y mds tarde en su valoracién. Se pone de manifiesto
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la importancia que tiene la preparacidén de soluciones sobre todo,
tomando en consideracidén que se van a utilizar posteriormente pa-
ra realizar determinaciones mds especificas como son la alcalini-
dad y la acidez del agua. tal valor tiene implicaciones al defi-
nir su calidad, asl como los tratamientos o usos a que se destine
dicha agua; por esta razdn, es m:v importante la buena prepara-

cidn de las soluciones empleadas en el laboratorio

2.1 Preparacidn de soluciones sélido-~liquido y liquido-liquido:
para preparar una solucidn es necesario conocer la concentracidn
a la que se requiere, de acuerdo a las diferentes maneras de dar

a conocer la cantidad del soluto (fase dispersa), en el solvente

(fase dispersante). ‘Las expresiones mds comunes son las siguien
tes?.
I. De acuerdo a la cantidad de soluto: (en forma cualitativa)

a) Saturadas

b) Sobresaturadas

II. De acuerdo al estado de agregacidén de los elementos que la

componen:
Soluto Disolvente Ejemplo

gas gas N, v O, en el aire
liquido gas vapor de agua en el aire
sélido gas vapor de I en el airve
gas liquido CO, en agua

liquido liquido etanol en agua ‘
sbélido liquido cloruro de sodio en agua
gas sélido H, en Pd

liquido sblido Hg en Au

sblido sbélido Ag en Pb

23




III. De acuerdo a la concentracidén de soluto (expresada cuantita

tivamente):

a) Normales c) Molales e) Fraccidén Molar
b) Molares d) Porcentuales: peso y volumen

(Dentro de las mas utilizadas)

Resumen de los sistemas mds empleados en andlisis cuantitativo,

para indicar la concentracidén de las soluciones

Sistema Abreviatura Significado

equivalente de soluto

Normal N Iitros de disolucidn

moles de soluto

M

Molar M litros de disolucidn
moles de soluto

Molal m Kg de solvente

Fraceidn Molar % numero de moles parciales

’ namero de moles totales
Ny ny

X2= nl T n2: nt
n = ndmero de moles

% en DesO 4P gramos de soluto x 100

1 g de solvente + g de soluto
% vol v litros de soluto x 100
en volumen K litros de solucidn
partes por millén pPpPm mg de soluto

Kg de disolucidn

mg de soluto
Iitros de disolucidn

[0}
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Procedimiento

Prepare las soluciones de HCl, Na,CO;y NaOH de acuerdo al proce
dimiento gr&fico. Tome en cuenta todas las precauciones necesa
rias para el manejo de los reactivos, asi como para el uso de
la balanza; recuerde que las lentejas de NaOH son corrosivas y
ei HC) es un &acido muy peligroso.

Las concentraciones de los reactivos estdn indicadas en la parte

correspondiente
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Procedimiento Grafico

de HCl necesarios

Preparacidn de la solucidn de HC1

P
\
I |
fj ‘ ’ >~
\}

(1) Mida los mLs (2) Coléquelos en un (3) Lleve a la marca con aqua

matraz aforado de destilada
100 mL (gue con- (aforar)

tenga 20 ml. de H,0 destilada)

\.

Al

. [

(4) Prepare una solucidn
0.010 M de Na2CO3
pesando en un vidrio
de reloj la cantidad
necesaria

la solucidn de Na»CO;

Preparacidn de la solucidn de Na2CO3

N

(5) Disuelva el Na;CO3 (6) Transfiera a un
pesando con agua matraz de 100 mj,
destilada (en un y afore
vaso pequeho)

Preparacidn de la solucidn de NaOH

Se siguen los mismos pasos que en el caso de




1 Resultados

Reporte los calculos necesarios para preparar las soluciones a

s las concentraciones requeridas:
NaOH 0.05M, 100 mL

HC1 0.01M, 100 mL
'Na,CO; 0.01M, 100 mL

Evaluacidn de resultados

i

Mencione cudntas cifras significativas tomé en cuenta en el mo-

Conclusiones

| | mento de realizar los cdlculos, y si fue posible llevarlas a la
yg pridctica con los instrumentos que se tienen en el laboratorio

1. Mencione si el objetivo del experimento se alcanzd; justifi-

que su respuesta

2. Diga cudles conceptos fueron nuevos o se reafirmaron

3. Enumerar los errores que se cometieron o se pueden cometer
al hacer uso de las buretas, pipetas volumétricas y gradua-
das, matraces,etc. y errores personales asi como de manejo

de reactivos
+2.2 Valoracidén de soluciones acuosas indicadores &cido-base
En el andlisis volumétrico, la cantidad de sustancia que se bus
ca se determina de forma indirecta, midiendo el volumen de una

disolucidn de concentracidén conocida, que se necesita para que

reaccione con el constituyente que se analiza o con otra
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sustancia equivalente quimicamente. El proceso de adicidén de
un volumen medido de la disolucidén de concentracidén conocida pa
ra que reaccione con el constituyente buscado, se denomina valo
racién. La disolucidn de concentracidn conocida es una disolu-
cidén patrdén, que puede prepararse de forma directa o por norma-
lizacién mediante reaccidn con un patrén primario. E1 punto fi
nal de la valoracidén se aprecia con un cambio brusco de alguna
propiedad del sistema reaccionante, estimando mediante un indi-
cador; este cambio deberia presentarse idealmente en el momento
en que se haya afladido una cantidad de reactivo equivalente a
la de la sustancia buscada, es decir en el punto estequiométri-

co de la reaccidn?

Para este caso, se van a realizar valoraciones Acido-base 1lo

cual implica "reacciones de neutralizacién". Una reaccién de

neutralizacidn se caracteriza porque reaccionan siempre un 4ci-
do y una base, para formar alguna sal y agua. Dado que un equi
valente quimico de un &cido reacciona con un equivalente quimi-
co de una base y que el equivalente quimico se obtiene multipli-
cando la normalidad de la solucidén por su volumen, se puede uti
lizar la siguiente ecuacibén para obtener la concentracidn de la

sustancia que se estd valorando: N1 Vi= Nz Vg,

(1) 4cido , (2) base
Las sustancias utilizadas como indicadores en las valoraciones
de neutralizacidén son 4cidos o bases débiles cuyos iones tienen

un color diferente del de las formas sin disociar®

Para un indicador &cido-base HIn, su disociacidén seria la si-

guiente?®:

> ot -
HIn : H" + In

forma &cida forma alcalina

28



y para un indicador &cido-base, representado por InOH la diso-

ciacidén seria:
InOH 3 In* + OH-

forma forma

alcalina A&cida

Para elegir un indicador adecuado a la reaccidn son importantes

diversas condiciones, como pueden ser®:

a) Que el intervalo de viraje coincida con, o comprenda el pH

del punto estequiométrico de la valoracidn

b) Debe de utilizarse una cantidad pequefla de indicador debido

a la coloracidn tan intensa que imparten a la solucidn

c) El primer cambio de color detectable del indicador deberd

tomarse como punto final de la valoracidn
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Procedimiento

1)

2)

Utilizando el procedimiento grédfico, valore primero el HC1l
preparado, tomando como solucidn valorada al Na,COj3; utili-
zando una alicuota de 20 mL y como indicador el anaranjado

de metilo (vire de amarillo a canela)

Valore el NaOH preparado tomando ahora como solucidén valora
da al HCl con la concentracidén que le resultd en el punto
1), utilizando una alicuota de 20 mL y como indicador la

fenolftaleina (vire de rojo violeta a incoloro)

 NOTA: para esta prictica,realice las valoraciones por duplica-

do o por triplicado si lo requiere

Resultados

Reporte los cdlculos necesarios utilizando la fdérmula de

N,V,=N,V,; preséntelos en forma tabular

Evaluacibén de resultados

1)

2)

Mencione qué datos tomé para sustituirlos en la férmula
(primer dato, segundo dato o promedio de las valoraciones).

Justifique su respuesta
¢Los valores resultantes fueron los esperados para las solu

ciones preparadas? ¢(El error cometido entre lo obtenido y
lo esperado es menor del 10%?
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Valoracidén

(7) Tome una alicuota (8) Transfiera a un matraz
de la muestra Erlenmeyer

Fa—
(9) Agregue el indicador (10) valore la solucién
. . adecuado adicionando peque-

has porciones del
titulante a la so-
lucidn hasta el cam
bio de coloracidn
al indicador
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Conclusiones

1) Diga qué errores se cometieron en la valoracidén de las solu

ciones y si se aceptan con los valores obtenidos

j 2) Mencione si los objetivos planteados se cumplieron

2.3 Determinacidn de alcalinidad y acidez

La alcalinidad total de un agua es su capacidad cuantitativa pa
ra neutralizar un &cido, o la cantidad de &cido que se requiere
por litro para disminuir el pH a un valor aproximado de 4.3.

La acidez total de un agua, por el contrario, se refiere a su
capacidad cuantitativa para neutralizar una base, 0 a la canti-
dad de base que se requiere por litro para aumentar el pH a un

valor aproximado de 8.38

La alcalinidad de un agua se debe principalmente a la presencia
de carbonatos, bicarbonatos e hidréxidos, en ocasiones a bora-
tos, fosfatos y silicatos que pueden estar también disueltos en el
agua. Cuando un agua superficial presenta alcalinidad a la fe-
nolftaleina, es un indicio de que el agua estd contaminada, ya
que un agua natural no debe de tener hidrdxidos®. La acidez de
un agua se debe bdsicamente a la presencia de dcidos minerales
fuertes, &dcidos débiles, como el carbdnico y el acético,y a sa-
les hidrolizables tales como el sulfato de hierro y aluminio.

Un valor alto de acidez en el agua, implica corrosidad en las

tuberias que la conducen y alteracidén en los procesos bioldégi-

cos y quimicos de los sistemas de tratamiento de agual?

, Procedimiento

1) Determine la acidez al anaranjado de metilo y la acidez
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total (o acidez a la fenolftaleina)en las muestras que se
le proporcionan, de acuerdo al procedimiento grédfico de va-

loracidn, utilizando como titulante NaOH, 0.02N'?

2. Determine la alcalidad total (o al anaranjado de metilo),y
la alcalinidad a la fenolftaleina, de acuerdo al procedi-

miento gridfico de valoracidn, utilizando como titulante
H,SO, 0.02N*2, asi como la acidez total y la acidez al ana-
ranjado de metilo

Resultados

1. Presente en forma tabular los resultados obtenidos en las

determinaciones, utilizando para acidez la férmula siguiente:

mg de acidez como CaCOz= (V.N) NaOH x 50000

L Vol de muestra

y para alcalinidad

mg de alcalinidad como CaCOz= (V.N) H2S0s x 50000

L Vol de muestra

2. Con los resultados obtenidos, obtenga la concentracidn de
OH™, COs y HCOs; como CaCO; de acuerdo a las siguientes re

. 13
laciones

Resultados de Alcalinidad de Alcalinidad de Alcalinidad de

la titulacidn OH como CaCOs C0;3~ como CaCOj HCO3; ™ como CaCOj
AF=0 0 0 AT

T AF< AT 0 2AF AT-2AF

S AF= JAT 0 2AF 0
AF=>} AT 2AF-AT. 2 (AT-AF) 0

= AF= AT AT 0 0
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Evaluacién de resultados

1. Evalde los resultados obtenidos de alcalinidad y acidez; y

diga qué tipo de iones pueden estar presentes en esas solu-

ciones

2. Para cada una de las soluciones tituladas, explique a qué

se debe que las concentraciones de OH , CO, vy HCOs' sean

3
algo diferentes de las indicadas en las etiquetas de los
frascos que las contienen. ¢(Son los cambios consistentes
con el desprendimiento o absorcién de CO,? ¢(Estdn las solu-
ciones iniciales subsaturadas o sobresaturadas respecto a

las concentraciones de CO, atmosférico? (

Conclusiones

1. Mencione si fueron alcanzadas las metas y objetivo de 1la

prdctica

2. Diga cudles conceptos se aprendieron o reafirmaron al reali

zar esta practica

3. Enumere los errores mas comunes que se pueden cometer en

las determinaciones de acidez y.alcalinidad

Aparatos

. Balanza analitica con aproximacién de 0.1 mg
Buretas y pipetas

. Vidrio y reloj

.  Espatula

Matraces Erlenmeyer

. Pinzas para buretas

. Soporte universal
35
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Reactivos

’HCL concentrado

NaOH lentejas

Na,C0; grado reactivo secado al 40 °C (disolverlo en H,O
destilada hervida y fria)

Soluciones indicadoras de fenolftalefina y naranja de metilo

" Muestras que contengan las siguientes concentraciones:

T ">1) Diluir 3 mL de NaOH 1M a 1 litro con agua destilada
. ([0H™ )= 3 x 107 °M)

2) Diluir 3 mL de NaOH 1M y 3 mL de NaHCO; 1M a 1 litro con
agua destilada ([C0,%°71= 3 x 107°M). E1 NaHCO, es 1M

3) Diluir 3 mL de NaHCO; 1M a 1 litro con agua destilada
([HCO3™1= 3 x 107°M)

4) Diluir 5 mL de NaOH 1M y 3 mL de NaHCO; 1M a 1 litro con

agua destilada ([OH ]= 2 x 107° M: [C032_3= 3 x 1077 M)

5) Diluir 3 mL de NaOH 1M yImL de NaHCO; 1M a 1 litro con

agua destilada ([HCO; J= 1 x 107* M: [ OH" 1= 3 x 107

M)

(Se requieren aproximadamente 250 mL de cada una de las solucio-

nes de muestra por grupo de estudiantes)

Soluciones valoradas de NaOH 0.02 y de H,SO, 0.02 N**
Referencias
1 AYRES, Gilbert H. Andlisis quimico cuantitativo. Ed. Harla,

México, 1975. p. 17
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METODOS INSTRUMENTALES I

Objetivo

Dar a conocer algunos de los métodos instrumentales mas utiliz§f~,

dos dentro de la quimica del agua, efectuando determinaciones 6§ ¢t;~

pecificas

Metas

Familiarizar al estudiante con el uso del potencibmetro, de

los turbidimetros, del espectrofotémetro y del conductimetro
Obtener los pH de diferentes soluciones carbonatadas
Ejemplificar las titulaciones potenciométricas

Determinar la turbiedad de diferentes soluciones acuosas

Ejemplificar los métodos colorimétricos determinando elemen-

tos especificos en solucidn

Determinar la conductividad de,diferentes soluciones acuosas

Introduccion

Los métodos instrumentales de andlisis pueden utilizarse para

realizar determinaciones de la concentracién de muchas sustan-

cias disueltas. Los instrumentos empleados en dichas determi-

naciones han ido evolucionando de acuerdo a la disponibilidad

de la tecnologia, haciéndolos .cada vez mds precisos y exactos,

pero el principio en el cual se basaron los primeros modelos de
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estos equipos se ha conservado en su mayoria. . En este capitulo
se hace uso de un potenciémetro para medir el pH de diferentes
soluciones, asi como para obtener las curvas de valoracidn de al
gunos sistemas dcido-base, también se utilizan los tres tipos de
turbidimetros y se comparan los resultados obtenidos con cada uno
de ellos. El uso del espectofotdmetro es evidente en este capitg
lo, el cual se emplea para la determinacién de hierro y del nitrd
geno en todas sus formas. Por Ultimo, se realizan mediciones de
conductividad de diferentes soluciones en concentraciones varia-

bles, asi como de aguas residuales

3.1 Potencidmetro

El pdfenéiémetro se utiliza para dos tipos Drincipales de andli
sis, estos son: la medicidén directa de un potencial de electro-
do, del cual puede derivarse la concentracién de un ion activo y
ios cambios en la fuerza electromotriz de una celda electroliti-

ca efectuados por la adicidn de un titulante®

Los métodos potenciométricos se basan en la relacidn cuantitativa
entre la fem de una celda como estd dada por la distribuciédn del

potencial
- E celda= E referencia + E indicador + E unién

y la concentracidn de un componente de interés, de acuerdo a la
ecuacidn, de Nernst para el electrodo indicador, el cual es sen-
sible al componente deseado. Los electrodos de referendia de~-
ben tener un potencial que sea independiente de la composicién
de 1la solucidn y .se supone que el potencial de unién permanece
mas o menos constante. Si estas condiciones se alcanzan, el
electrodo indicador proporciona la informacién acerca de la con
centracién y naturaleza de las sustancias que en la solucidn in
tercambian a los electrones. Asi,.el potencidmetro es un
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instrumento en el que se hace una comparacidn: de una;celda‘de
- fem desconocida a una fuente de fem conocida. La siguiente fi-

gura ilustra un diagrama del circuito de un potenciémetro sim-

ple’®
. FE Bateria 8 ;
—ll + “‘
< ' R
A c B
AN VNNV *
Resistencia de ! '
cursor //}y Llave de lenglieta
Voltimetro
‘Galvandmetro ‘- ¢
Celda
electrolitica

Este tiene una bateria de 1.5 v o de 3.0 v que esté conectada a
un redstato o a una resistencia de cursor A-B que puede estar a_
escala o ser unlforme tomando en cuenta las polarldades, se co-
necta un juego de electrodos trabajando en el punto 1 a.un con-i
tactor ¢, a través de un galvandémetro de punto nulo y de una |
llave de lengiieta. El voltimetro V se conecta de tal manera,
que la corriente involucrada no fluya a tréVés de la celda o
del galvandmetro. Para probarlo, se busca una p08101on del con-
tédtor de tal manera, que el flujo de 1la corrlente a traves del
galvanémetro est4 minimizada cuando la llave de lengueta se en-
cuentre momentineamente presionada. En esta posicién se~diée
que el potencidmetro se balancea (o nulifica). La fem del par.
de electrodos, se lee directamente en el voltlmetro. La preci-.
sidén esta en fun01on de la lectura del voltlmetro
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3.1.1 Medicién del pH®

La escala pH es una serie de ndmeros que va de cero a 14, la
cual expresa el grado de acidez (o alcalinidad) de una solucién,
al compararla con la cantidad total de &cido o base de algin ma-
terial, en el que se ha efectuado una titulacidén alcalimétrica
(o acidimétrica). En la definicién de pH dado pcr Sorensen, el
pH es un término que involucra el logaritmo de la concentracidn
molar del ion hidrdgeno. Sin embargo, la causante de la termo-
- dinfmica de la celda electromotriz del pH es la actividad del

ion hidrdgeno, asi que de

pH= - iog [H*] pasa a paH= - log ayt

Asi que [H'] y £t [H*] son las unidades que se utilizan con mds
frecuencia para expresar acidez de las soluciones acuosas, en
donde f} es el coeficiente de la actividad iénica media. El1 mé-
todo experimental de la medicidén del pH no proporciona ninguna
de estas cantidades. De ahi que el término pH es simplemente
un simbolo matemdtico convencional que se ha empleado por fines
précticos pero que estd desprovisto de una validez termodindmi-

ca exacta

El valor pH "convencional" se define en una forma operacional co

mo sigue®
pH= pHs + (E-Es)/ 0.000198T g

En esta definicidén, T es la temperatura en grados Kelvin, y E y
Es son, respectivamente, la fem de una celda de pH del disefio
usual que contiene la solucién desconocida y una solucidén es-

t4ndar de referencia de pH conocido, es decir pHs

Esta definicidn operacional de pH, dada en la ecuacién anterior, §

enfatiza que la medicién del pH es esencialmente una determinacidn.
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de una diferencia de la fem como se registra eh una celda de pH
confeniendo primero una solucién buffer de referencia,y después
':uha solucidén de prueba. De acuerdo a la diferencia,el potencial
Ardel\electrodo de referencia debe de permanecer constante durante'
el tiempo en que se hacen las mediciones de E y Es. Esta defini
_¢ién no hace referencia a la presencia de un potencial del liq&i;
do de unidn o a un cambio en el potencial de unidn cuando el egélff 
tédndar de referencia se reemplaza por una solucidn desconocida. l

Se supone que permanece constante de una medicidn a otra, y com= = - -
binada con Es cuando el ensamble del electrodo se sumerge en

{ﬁna solucidn de reférencia, pHs. Sin embargo, para valores meno=-

res de 2 y mayores de 12 y para fuerzas iénicas mayores que 0.1,

la reproducibilidad del potencial del liquido de un ion se afecta
seriamente con lo que se obtienen errores considerables. Para

estas condiciones extremas, se utilizan soluciones de tetraoxala

to y de hidrdxido de calcio entre los buffers de referencia del

pH pero se designan como estdndares secundarios. Para algunos
procesos o muestras, no es necesario conocer el valor exacto del
pH es suficiente con un valor aproximado ®

N

Procedimiento

1. Ensamble el equipo de titulacién como se ilustra en la figu
ra, o consulte el boletin del fabricante proporcionado con
el instrumento comercial particular. Vigile la limpieza y
‘el buen estado de lés electrodos antes de empezar cualquier

determinacién. Agite suavemente la solucidén buffer en un

vaso de pgecipitados sin producir remolino y calibre el po-
tencidémetro al pH que indica el fabricante,verifique la ca-
libracidn con otra solucidn buffer. Si la primera fue 4ci-
da la segunda solucién buffer debe ser alcalina o viceversa.
Una vez calibrado se lavan y secan los electrodos, Los elec

trodos deben de permanecer introducidos en agua destilada
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mientras no se utilicen R -
Con el potencidmetro ya calibrado, introduzca los eleectrodos
\ en los vasos que contengan las soluciones problema y anote

la lectura correSpondiente a cdda una de ellas
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Procedimiento grafico para titulaciones potenciométricas

(2
Q,

1) Tome una muestra (3cida o 2) Transfiera a un vaso de pre-
bisica) de 100 mL cipitados de 250 mls y arme
el siguiente sistema

Bureta

3) a. Cologue un magneto dentro
del vaso de precipitados

r b. Introduzca los electrodos
dentro del vaso cuidando
que no toquen las paredes
Electrodos Yy que no vayan a ser gol-
peados por el magneto

; - Agitador mag
| nético
Potenciometro
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Resultados

Anote los resultados obtenidos en forma tabular

Evaluacion de resultados

1. Analice los resultados obtenidos en la medicidén de pH en ca
da una de las muestras tomando en cuenta las concentracio-
nes de iones que imparten la acidez o basicidad a estas so-

luciones (sistema carbonatos)

2. Compare los resultados obtenidos potenciométricamente con

los obtenidos,utilizando indicadores (parte 2.3)

Conclusiones

1. DMencione la exactitud y precisién de las determinaciones po
tenciométricas asi como su utilidad dentro de la Ingenieria
Ambiental

2. Diga cudles son los errores que se pueden cometer con mayor

frecuencia al utilizar los métodos potenciométricos

3. Anexe otras conclusiones diferentes a las anteriores, que

haya usted obtenido
3.1.2 Curvas de titulacidén &cido-base®

En una titulacidn potenciométrica, los cambios observados se de
ben a la fem de la celda electrolitica, pues al agregar un titu
lante, la concentracién del analito varia y esta variacidn se

refleja directamente en la fem. Estas reacciones de titulacidn

son vdlidas en el caso de que al menos una de las sustancias
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involucradas tenga una cantidad que pueda seguirse por medio de

un electrodo indicador adecuado

Las principales ventajas del método potenciométrico son su apli
cabilidad a soluciones turbias, fluorescentes, opacas o que pre
sentan alglin color, pues no se pueden obtener indicadores visua
les adecuados. Con este método se pueden cbtener una serie de

puntos en la titulacidén de la muestra

El problema principal en estas titulaciones consiste en recono-
cer el punto final de la valoracidn, en el cual las cantidades
de especies reactantes se encuentran presentes en cantidades
equivalentes (punto de equivalencia). La curva de titulacién
puede seguirse punto por punto, graficando como ordenada valores
sucesivos del pH (o fem) contra el volumen correspondiente (o

miliequivalentes) del titulante agregado

En la mayor parte de la titulacidén, la fem de la celda cambia
gradualmente, pero como del punto final, la fem de la celda va-
ria muy rapidamente asi como el logaritmo de la concentracién,
la cual sufre una rdpida variacién. Esto se debe a que en la
vecindad inmediata al punto de equivalencia, la concentracidn
del reactante original se hace muy pequefla y se vuelve imposi-
ble para los iones centrales el potencial del electrodo. Un
punto final puede localizarse con mayor precisidn, graficando
valores sucesivos de la velocidad del cambio de la fem de 1la
celda contra cada incremento del titulante en la vecindad del
punto de inflexidén. Los incrementos no necesitan ser iguales,
pero no deben ser ni muy grandes,ni muy pequefios. La posicidn
del midximo en la primera curva derivativa, corresponde al punto
de inflexidn en la curva normal de titulacién. Una vez que se
conoce el volumen del punto final, la correspondiente fem de la
celda, en el punto final, puede obtenerse de la curva original
de titulacidén. El punto final puede localizarse con mayor pre-

cisidn ain, de la segunda curva derivativa, la cual se obtiene
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graficando la aceleracidén fem-volumen de la celda contra el vo-

lumen del titulante agregado

1
=
w)
o
o
- ~
= —
=
w)
o o)
. o
LI () . -
[a¥ ~ o
fan) ~
(a¥ an)
<] ™~
o~
<
\
10.0 mL 10.0 mL 10.0 mL

Procedimiento

Siga los pasos del procedimiento gréafico para titulacidn poten-
ciométrica (1, 2, y 3) y vierta la solucidn titulante en incre-
mentos gradualmente menores (2 mL,..., 0.5 mL,..., etc.). Con-
sidere como guia que las variaciones de pH en un principio son
grandes y cerca del punto de equivalencia son pequefias. Anote

el pH después de cada adicidén. La mezcla debe ser lenta

Resultados

1. Reporte los datos en forma tabular del volumen del titulante
(en mL), de la celda (unidades de pH) y de las relaciones de
ApH/AV y A2pH/AV?

2. Grafique los resultados obteniendo las siguientes curvas:
a) Curva de titulacidn experimental
b) Primera curva derivativa

c) Segunda curva derivativa
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Reactivos

. Soluciones preparadas para la prdctica del punto 2.3

Sistemas sugeridos

Acido acético, 0.1 N con NaOH 0.1 N
Carbonato de sodio, 0.05 M con HC1 0.1 N
Acido fosférico, 0.05 M con NaOH 0.1 N
Acido clorhidrico, 0.1 N con NaOH 0.1 N

F o ow NN

A cada grupo de estudiantes se le debe asignar un sistema de ti-
tulacidén y se requieren 100 mL de sustancias para valorar y 110

mL de sustancia valorada.
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Evaluacibn de resultados

Analice cada una de las graficas detenidamente, observe si hay

puntos que se deben de rechazar y explique a qué se debe la pre
sencia de esos puntos (si estdn presentes). Si las grdficas no
estédn como las esperadas,analice las causas y trate de explicar
las con los conceptos de equilibrio quimico, equilibrio 4cido--
base, teoria de neutralizacién y el funcionamiento de los elec-

trodos

Conclusiones

1. Revise objetivos y metas planteados y concluya respecto a

ellos

2. Analice el tipo de variables q¢ue pueden estar bajo control

para obtener mejores resultados

3. Haga extensiva la utilidad de las curvas de valoracién a la

Ingenieria Ambiental

L, Anexe conclusiones adicionales a las anteriores

Aparatos

. Buretas, pipetas

. Vasocs de precipitados

. Potencidmetro

. Electrodo de referencia de calomel y electrodo indicador de
vidrio o un electrodo de combinacidn

. Agitador magnético con magneto
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3.2 Turbidimetro de Jackson, Hellige y ‘Hach

Turbidfmetro de Jackson (de 25 a 1000 UTJ)’

La medida de la turbiedad por un turbidimetro de candela se ba
sa en el paso de la luz a través de una suspensidn; la candela
es la que proporciona la luz, la cual se dispersa a lo largo de

la soluciédn

El turbidimetro de Jackson o de candela consiste en un tubo de
vidrio calibrado (de acuerdo a la tabla 214: I de los Métodos
Estédndar, 15a Edicidén), de una candela estdndar y un soporte
que alinea la candela y el tubo. E1 tubo de vidrio y la cande-
la estdn soportados en una posicidn vertical, tal que la linea
central del tubo paée a través de la linea central de la cande-
la. La parte superior de la candela estd 7.5 cm abajo de la ba
se del tubo de vidrio. El tubo de vidrio est& graduado para
leer directamente en UTJ (unidades de turbiedad Jackson). La
candela estd hecha con cera de abejas y esperma, disefiada para
quemar entre 114 y 126 granos 1 hora (1 grano= 0.06 equivalen-
tes). Para asegurar que la flama guarde una distancia constan-
te, su soporte tiene un resorte que lo impulsa hacia arriba. No
se debe de tener encendida la vela por mds de unos cuantos minu
tos pueé la flama tiende a aumentar de,famaﬁo y se debe de te-

ner la precaucidén de cortar la parte ya quemada del pabilo

Actualmente todos los instrumentos para medir turbiedad estén

basados en el turbidimetro de Jackson
Turbidimetro de Hellige (menos de 25 UTJ)

El turbidfmetro de Hellige consiste en un vaso de vidrio en el
"cual se coloca la muestra y a través de ella, va a pasar un ra-
yo de luz que, al igual que en el turbidimetro de Jackson, va
desde abajo hacia arriba. La medicidén en este caso se hace to-
‘mando en cuenta el valor que marque el botdén del lado derecho

-t del ;'-::qpyipo; este botdn da una lectura al hacerlo girar para igualar los




campos que se observan a través de un ocular. El valor que

indica el botdn se lleva a las graficas proporcionadas por el

fabricante; haciendo una interpolacidén se encuentra el valor de

la turbiedad de la muestra. Este aparato mide unidades menores
a 25 UTJ. Las graficas estdn disefiadas para utilizarlas de
acuerdo a las diferentes combinaciones que se pueden ﬁealizar
con los vasos (dos diferentes alturas, 10 y 20 mm), con el fil-
tro y con la luz; todo esto, va a depender de las caracteristi-

cas de la muestra
Turbidimetro Hach Modelo 2100°

El principio de este equipo se basa,también, en el paso de luz
a través de una solucidn. La luz se dispersa por las particulas
suspendidas en la sustancia. En este modelo, el rayo de luz,

estd localizadc en la parte inferior de la celda que contiene la

muestra. El rayo de luz pasa a través de las particulas, y una
cantidad de luz es dispersada en un angulo de 40°, un tubo foto-
multiplicador recibe esta energia; la energia luminosa es,a su
vez,convertida en sefial eléctrica, la cual es cuantificada por

el medidor del panel del instrumento

El turbidimetro viene equipado con cuatro celdas para muestra,

que deben mantenerse lo mds limpias posible. El1 instrumento es ‘

sensible a huellas dactilares o algin tipo de suciedad, parti-
cularmente en los rangos bajos. También viene equipado con un
"elevador" de celda, el cual se debe de utilizar cuando los es-
tdndares son de 0 a 100 y de 0 a 1000 UTN, para rangos de turbie
dad pequefias de 0 a 0.2, de 0 a 1 y de 0 a 10 UTN,no se utiliza

La estandarizacidén del instrumento se realiza éon la ayuda de
cuatro estadndares de turbiedad, una para cada rango excepto el
mds bajo. La turbiedad de los cuatro estdndares, proporcionados
con el instrumento),. se encuentran en un rango de 1.0 10, 100 y
1000 UTN. E1 primero (1.0) es un polimero de alto paso molecular



k'disﬁelto en -agua y los_otnos tres esténdares son ss;gciohe$ de -
iétéx 1iquido.!>Cuando ée‘localizan en el instrumento, los‘es-
téndares, dispersanruna cantidad de luz proporcional a lagyuni—
déags'especificadas en los tubos de vidrio de los esténdarés.
 ﬁatestandafizaci6n estd acompafiada por la seleccidn del rangéz-
‘ dé$eado3vlocalizado el estandar apropiado en el instrumento y
con la luz protegida en el‘iugar, ajustando el control '

STANDARDIZE, para obtener una medida de lectura igual a los.vé?
“lores de UTN de los estandares. Estos cuatro estindares son se

cundarios y no son estables, indefinidamente. Cuando empiecen

a flocular, se deben de reemplazar

*

3.2.1 Determinacidn de la turbiedad®
La medicidén de la dispersidén de la luz por un medio se basa en.
la cuantificacién de la razdén entre la intensidad del rayo de

luz incidente y la intensidad del rayo de luz transmitido. En

principio esta medicidn es muy simple, pero en la préctica pre-

senta muchos problemas:

1. Necesidad de eliminar toda luz extrafia, como la que llega a -

través de las paredes de la celda » : :

2. Normalizacién del aparato, por la dificultad de determinar

su geometria y la razén It/Io sin la solucién (para este

objeto se utilizan soluciones esténdar)

3. Purificacidén fisica de las muestras, porque particulas gran

"des causan mucha dispersién y por ello es preciso eliminar-
las,sin que se afecte la muestra, esta eliminacién se debe

hacer por filtros especiales y por centrifugacién a alta ve -

locidad recogida del liquido claro con sumo cuidado

~

- Debido a la amplia variedad de materiales que causan turbiedad



en-aguas naturales, se ha establecido arbitrariamente,.una uni-

‘dad estdndar y estd definida como’®:

1 mg Si0,/L = 1 unidad de turbiedad

Procedimiento

1. Estandarizar el turbidimetro Hach utilizando los estandares.

(Nota: este turbidimetro debe de encenderse 12 horas antes

de
po

a)

b)

c)

d

e)

)

g)

utilizarse). De acuerdo al manual de operacidn el equi-

debe de manejarse de la siguiente manera:

Una vez calentando el equipo (12 h antes),revise el
buen estado y limpieza del compart{miento para introdu-
cir estdndares y celdas y verificar que las celdas es-

tén muy limpias

Si va a utilizar los esténdares de 100 y 1000 UTN intrg
duzca el elevador de celdas antes de poner los estdnda-

res

Una vez introducidos los estandares en el compartimien-

to, clbralos con el capuchdn

Con el botdn izquierdo (selector del rango), coloque las

unidades que corresponden al estandar que introdujo

Ajuste con el botdn derecho (control de estandarizacidn)
Saque el estdndar e introduzca las celdas con las mues-
tras, tape nuevamente el compartimiento y haga la lectu

ra en la cardtula del instrumento

Terminadas las lecturas, apague el equipo,cierre la tapa
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del compartimiento ce las celdas, guarde los estandares

y las celdas perfectamente limpias y secas, colfquelas

en el sitio donde se almacenan

2. Mida la turbiedad (UTJ) de la suspensidn patrdén utilizando

los tres tipos de turbidimetros

3. Por dilucidén de la suspensidén base de caolinita, preparar

dos conjuntos de suspensiones de caolinita diluida (100 mL
cada uno) con las siguientes concentraciones: 0, 15, 75,
150, 250 mg/L. A cada dilucidén de un conjunto de estas sus
pensiones, agregar 5 mL de una solucién base de té como par-
te del agua de dilucidn para obtener un color "natural". Se
debten mezclar perfectamente las suspensiones de caolinita pa
ra dispersarlas antes de hacer alguna determinacién de tur-
biedad

4. Medir la turbiedad de las suspensiones de caolinita con los

tres turbidimetros (los dos conjuntos de muestras)

Para utilizar el turbidimetro de Jackson, tenga la precaucidn de
poner un poco de muestra en el tubo antes de encender la candela,
con el fin de evitar que los cambios bruscos de temperatura rom-
pan la base del tubo de cristal. En el caso del turbidimetro de
Hellige, anote las condiciones en las que se lleva a cabo la lec-

tura

Resultados

Anote los resultados en forma tabular indicando: tipo de turbi-

dimetro, concentracidén de la solucidén y si tiene color
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Evaluacidn de resultados

1.

Interrelacionar las lecturas de turbiedad obtenidas por méto
dos de transmitancia, nefelometria y visuales para la suspen
sién patrdn ¢Varia la turbiedad de las suspensiones lineal-
mente en la concentracidén en las determinaciones hechas por

métodos de transmitancia y nefelométricos? Si no es asi, ex

plique las causas

Trace una grafica de la turbiedad de las suspensiones de
caolinita medidas por los tres instrumentos en funcidn de
la concentracién en mg/L ¢Cémo influye la presencia del co-
lor cuando la turbiedad se mide a) en un instrumento de dis
persidén, b) en un instrumento de transmisidén? (Se obtienen

lecturas mds altas o mds bajas? Explique la causa

Conclusiones

1.

2.

Mencione las diferencias precisibén y exactitud entre cada

uno de los aparatos utilizados en esta practica

Diga cudles son los errores que se pueden cometer con mayor

frecuencia al hacer determinaciones de turbiedad.
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Aparatos

Turbidimetro de Jackson
Turbidimetro de Hellige
Turbidimetro de Hach

Pipetas, vidrio de reloj

Matraces aforados de 100 mL

Balanza analitica
Reactivos

Solucidén de caolinita 500 mg/L (250 mL por equipo)

Almacenar durante 24 horas a 25° + 3 oC

Solucidén base de té. Agregar 15 g de té instantdneo en F
agua destilada y diluir a 1 litro (25 mL por equipo de estu-
diantes)

Celita. Solucidén Patrén de Celita 400 UTJ (100 mL por equi-
po. Almacenar durante 24 horas).
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3.3 Espectrofotdmetro

Los equipos disponibles para medir absorcidn de sustancias para
energia radiante en las porciones ultravioleta y visible del es
pectro han sido denominados con los siguientes nombres: espec-
trofotdémetros, absortdémetros, espectrdmetros, colorimetros y fo
témetros. Con objeto de reducir la confusidén la junta consulti
va de ANALYTICAL CHEMISTRY y organismos asociados, hacen las si

. . 11
gulentes sugerencias

Fotémetro.- Instrumento que mide la potencia radiante relativa,
o alguna funcidén de esta cantidad (como las medidas por recepto

res, tales como fotoceldas, etc)

Espectrdmetro &ptico.- Instrumento con una rendija de entrada,
un aparato dispersante y una o mds rendijas de salida, con el

cual se hacen las mediciones a longitudes de onda seleccionadas
dentro del rango espectral, o por exploracidn dentro del rango.

La cantidad detectada es una funcidén de la potencia radiante

Espectrofotdmetro.- Un espectrofotdmetro con equipo accesorio,
de tal manera que proporciona la relacidén, o una funcidn de la

potencia radiante de dos haces como una funcidén del espectro de
la longitud de onda. Estos dos haces pueden separarse en tiem-

po, espacio o en ambos
Los componentes esenciales de un filtro fotométrico son'?:
1. Una fuente de energia radiante

2. Algin tipo de filtro para el aislamiento de una banda de

energia radiante

3. Un sistema 8ptico para producir un haz paraleloc a la luz
filtrada para el pasaje a través de una celda de absorcidn
(cubeta)
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{Los'espectrofotémetros mas soflstlcados sustltuYen con un pr‘.

'ma 0. emparrlllado el aparato dispersor, en lugar de los fil-

 {i\iro para el aislamiento de la banda espectral deseada. de ia

.

energla radlante

En el 1ntervalo espectral donde la absorcién es apreciable, la

Lntensldad luminosa 1n1c1al se reduce considerablemente al pa-
sar por un medio absorbente. Por el contrario, en ambos 1ados I
de la banda de_absorc1on,1a reduccibén de intensidad expuesta es
- ;- mucho menor o mno existe. Por esta razén, la posicién de taleS'if
:V%’~'handas se deduce al medir 1la dlsmlnuc1on de intensidad de la‘
' ~luz orlglnal absorbida contra la longitud-de onda, la p091c16n
de la .banda de absorcidn estara dada por un mdximo en la curvagg
'e 1nversamente, al graficar la fraccién de la luz transmltlda ;
w“"fcontr'a la longltud de onda, es el minimo de la curva el que Se-
4na1ara la posicidn de la absorcién max1ma

"‘La Ley de Lambert relacioha el decremento de intensidad de . la

"luz incidente para cierta longitud de onda cuando esta pasa’ por ;;sv‘
b\'i ‘una sustancia absorbente y establece que el decremento de inten
f3'81dad/con el espesor de la materia donde viaja el haz luminoso;
esto'és, - dIt/dl, donde It es la intensidad, y 1 el espesor de
- lé‘mUeétra es proporéional a la intensidad de la luz en el pun-
‘to 1

En la ecuacidn (1) a k se le denomina coeficiente de absorcién
y eS'caracteristico del medio. Como para 1=0 se tiene la inten-
‘Sldad orlglnal Io, en otro punto cualqulera 1, la 1nten31dad es



It que se puede hallar a partirlde la ecuacidn (1) por integra

cién entre estos limites

It o 1=1 ,
%it - kdl (2)
To l=o0
In It_
Fo= k1 ) (3)
- It -kl

(%)

O
A

]

\

Esta Ultima ecuacidn se escribe también asi

It_ -k'l

15~ 10 (5)

en cuyo caso k'= k/2.302 es el coeficiente de extincidén de la
sustancia. En consecuencia, ln It varia linealmentes mientras
que It 1o hace exponencialmente con la distancia 1 de la luz

que viaja por el medio de absorcidn

Con los solutos absorbentes, el decremento de intensidad con 1
es proporcional no sblo a It, sino también a concentracidn de

la solucidn y,por tanto,

dIt
dl

= e¢ItC (6)

donde €, denominada coeficiente de absorcidén molar, es una cons

tante de proporcionalidad determinada por la naturaleza del so-

luto absorbente y la longitud de onda de la luz utilizada. Al
integrar la ecuacidén (6) entre los mismos limites que antes y

considerando a C como una constante, resulta
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It 1=1

I %‘t‘ - J eCdl

Io . 1=0

1n‘%%= - eCl ' (7)
%%z enEC:L (8)

Estas ecuaciones, (6) (7) y (8) son expresiones de la ley de
Beer para la absorcidén de la luz por las soluciones. Estas
‘mues%ran que la intensidad de la luz transmitida decae exponen
cialmente con C y 1, o bien, que el logaritmo de la intensidad
transmitida It es proporcional a la concentracién y a la longi

"tud del camino absorbente

Si. se cambian los logaritmos naturales en la ecuacién (8) por

decimales, entonces se verifica

It_ -e'Cl
To~ 10
La constante e'= ¢/2.303 se denomina coeficiente de extincién

molar de la solucidén absorbente

La relacidén It/lo se determina.por espectrofotometria. En la ac
tualidad los espectrofotémetros emplean celdas fotoeléctricas

que dan directamente la relacidén anterior; conocida ésta y el

espesor de la celda empleada, se determina facilmente el coefi-
ciente de absorcidn o extincién de la sustancia para una longi-
tud de onda establecida y de manera andloga al medir It/Io. Si
se conocen los valores del 1 y C, es posible encontrar los coe-
ficientes de absorcién o extincidén molares. Para determinar la
longitud de onda en la cual hay una absorcidén mé&xima, se grafi-

can estos coeficientes, sus logaritmos, o log (Io/It) contra A,




en cuyo caso,el miximo de absorcidén estd dado por el m&ximo en
las curvas

El modelo Bausch and Lomb Spectronic 20 wutiliza una red de de-
fraccién duplicada, un circuito ‘eléctrico con un cédigo de colo
res y tubos de ensayo especiales para las cubetas de absorcidn.
Tiene lectura directa en transmitancias y absorbancias. El ba-
jo costo y el estrecho paso de la banda espectral le hacen espe
cialmente adecuado para aplicaciones analiticas en trabajos de

e
rutina

3.3.1 Determinacidn de hierro!?®,!®

El hierro ferroso forma con rapidez complejos coloreados al
reaccionar con ciertos agentes quelante. En general, los agen-
tes quelatantes de uso mds comin en andlisis de hierro tienen
dos atomos de nitrdgeno adyacentes que forman enlaces de coordi
nacién con el Fe2+. E1l nitrdgeno funciona de esta manera porque
tiene un par de electrones "libres" (es una base de Lewis) que
pueden ser rdpidamente compartidos con el catidén metdlico que es
un dcido de Lewis

++
El compuesto 1, 10- fenantrolina, C,,HyN,,reacciona con fe
originando un complejo de coordinacién polidentado de color ro-

. . ++ . . .
jo-naranja, Fe (C,,HgN,); , denominado ordinariamente ferroina

+2

+Fe?t ——| (% T o
% &

L

-

1-10 fenantrolina Complejo rojo-naranja
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El hierro tiene un nimero de coordinacidn de seis para este ti-
po de reaccidn, lo que significa que puede aceptar seis pares
de electrones del agente quelante. Asi pues,cuando el agente
quelante sélo tiene dos &tomos de nitrdgeno, los cuales estén
en una posicidén en que pueden reaccionar con el hierro, requie-
ren tres moléculas de quelante (suponiendo que el tamafio y la

forma de la molécula no obstaculicen el arreglo).

Procedimiento

Se determinard hierro por el método colorimétrico en las mues-
tras proporcionadas, dichas muestras contienen iones interferen

tes que alterardn los resultados finales

Una de las muestras no tiene iones interferentes con el fin de

que sirva como referencia

A continuacidén se describe el método grdfico para llevar a ca-

bo la determinacidén 7.
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1) ponga 50 mL de muestra en
un matraz Erlenmeyer. Agre
gue 2 mL de HCl concentra-
do y un mililitro de hidro
xilamina . v

2) Hierve la muestra hasta
evaporar. 30 mL y deje en-
friar hasta temperatura
ambiente

~

3) Vierta la muestra en un
tubo Nessler de 100 mL

4) Agregue 10 mL de solucidn
buffer de acetato de sodioth
y agite. Adicione 2 mL de
fenantrolina y agite
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Procedimiento Grafico (continfia)

5) Afore a 100 mL con 6) Vierta la solucidn en
agua destilada y agi tubos de 1 cm de trayectoria
te. Espere el desa-
rrollo de color du-
rante 10 minutos

=

9 o
@) O

7) Mida la intensidad de color
en el espectrofotdmetro a
510 milimicras

7') Teniendo el % de transmitan
cia,utilice la curva de ca-
Xibracién

8) En varios tubos Nessler agregue
los siguientes mililitros de so
lucidn estandar de Fierro (1
mL= 10 pg): 2, 4, 6, 8 y 10 mL
de solucidn estandar y continle
con los pasos 4) al 7)
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Resultados

Reporte en detalle el pretratamiento si lo considera perti-

tinente para la interpretacidén de resultados

Trace una curva estandar de absorbancia respecto a concen-

. 2+ .
tracién de Fe

Trace una curva estadndar de transmitancia respecto a la con

. 24
centracidn de Fe

Calcule la concentracién de las muestras proporcionadas con

la siguiente fdrmula

ug.Fe (en 100 mL de volumen final)
ml de muestra

mg Fe/L=

Los ug Fe se leen directamente de las curvas patrdn

Evaluacion de resultados

1.

Dado que la precisidén y exactitud del método depende de la
manera como se colectan las muestras y de su almacenamiento,
de la concentracidén del hierro del método para medir color
y de la presencia del color interferente, turbiedad y iones
extrafios, evalle los resultados obtenidos tomando en consi-
deracidén los aniones presentes en cada una de las muestras

y estime el error

Compare los resultados obtenidos por cada uno de los equi-

pos para las muestras proporcionadas

Conclusiones

1.

¢Cudles son los errores que se cometen con mads frecuencia

%
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al realizar las determinaciones espectrofotométricas o co-

lorimétricas?

2. Concluya acerca de la utilidad de los métodos colorimétri-

cas en el andlisis de contaminantes presentes en el agua
Aparatos
Espectrofotémetro, Spectronic 20 o su equivalente
Pipetas, matraces volumétricos y vasos de precipitados
Celdas especificas para el espectrofotémetro
NOTA: Todo el material de vidrio se debe lavar con &4cido clor-

hidrico (~0.1 M) y se debe enjuagar perfectamente con

agua destilada antes de ser utilizado

4

Reactivos
Solucidén de Hierro (1 mL= 10 ug)
Acido clorhidrico concentrado
Solucidén de hidroxilamina
Solucidén buffer de acetato de amonio
Solucidn de ortofenantrolina

Solucidén problema con cationes interferentes, 100 mL por gru

po de estudiantes

NOTA: Las tres Gltimas soluciones se preparan de acuerdo a los
Standard Methods
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3.3.2 Determinacién de nitrégeno amoniacal, de nitratos y de
nitritos

En las aguas y aguas residuales las diferentes formas como se
. Vd . ”» . . -»

presenta el nitrdégeno son de gran interés para la ingenieria
sanitaria debido a sus diferentes estados de oxidacién, nitra-
tos, nitritos, amoniaco y nitrégeno orgdnico. Todas estas for-
mas de nitrdgeno,asi como también el gas nitrégeno, son intercam
biables bioquimicamente y son componentes del ciclo del nitrége
no

Para estas determinaciones también se hard uso de la propiedad
que tiene el nitrdgeno de formar complejos para las tres formas
como se presenta en las aguas y aguas residuales

Procedimiento

Siga los pasos del procedimiento gréfico, para cada una de las
3 curvas y determine la concentracidén de las muestras problemas
proporcionadas. Estas muestras tienen elementos que ocasionarén

interferencias en la determinacién.
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Gatici g

Procedimiento grafico para Nitrdgeno Amoniacal (N-NH,)

1)

2)

3)

4)

5)

6)

Vierta 0, 0.5, 1.0,

1.5, 2.0, 2.5, 3.0,

3.5, 4.0, 4.5, 5.0 X mL
mL de solucidn de de sol.

N-NH, (mL= 10 ug) en de N-NH3
tubos Nessler de
100 mL

Afore a 50 mL con agua destilada

Agregue 1 mL de reactivo de
Nessler

Después de 10 minutos para desa-
rrollo de color,efectde las lec-
turas de % de transmitancia a
410 n m

Elabore la curva patrdn grafi
cando yg de N-NH3; contra % de
transmitancia

Con la muestra proporcionada,
efectlie los pasos del 2) al 4) y
encuentre la concentracidn de
N-NH3; en la muestra

(tome 20 mL de muestra)

-

1l mL de
reactivo de
Nessler

69




Procedimiento grafico para Nitrdgeno
de Nitratos (N-NOj3)

1)

2)

3)

4)

5)

6)

Vierta 0, 1, 2, 3, 4,

5, 6, 7, 8, 9, 10 mL

de solucidén de N-NOj;

(1 mL= 10 ug) en tu-

bos Nessler de 100 mL* de
de

Adicione 2 mL de Ac,

fenildisulfdnico y

diluya con + 6~ 10 mL

de agua destilada

Agregue 6 & 7 mL de
NH4OH concentrado

Afore a 100 mL con
agua destilada

Después de 10 minutos
para desarrollo del
color,efectlie las lec
turas de % de transmi
tancia a 410 n m

Elabore la curva patrdn:
graficando g de N-NH3
contra % de transmitancia

Con la muestra proporciona
da, efectiie los pasos del
1) al 4) y encuentre la
concentracidén de N-NO3 en
la muestra

(alicuota 20 mL)

* Diluya con 20 mL de agua

2 ml de

Ac
fenildisul
fénico

=

sol.
N-NOj

destilada (reaccién exotérmica)

o introduzca los tubos en un
recipiente con agua fria

6 8 7 mL de
NH,OH
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Procedimiento grdfico para Nitrdgeno de Nitritos

(N-NO3)
1 mL de
clorhi-
1 mL de @ /C)drato
Ac. sulfa [ '
nilico 1}i>
1) Vierta 0, 0.5, 1, 1.5 /§§
2, 2.5, 3, 3.5, 4, 4.5,
5 mL de solucidn de { 1 nL de ace-
N-NO2 (1 mL = 0.5 ug) tato de sodio
en tubos Nessler de
50 mL
2) Afore a 50 mL con agua
destilada
vV

3) Agregue 1 mL de Acido
sulfanilico

4) Espere entre 3 y 10 mi
nutos y agreque 1 mL de
clorhidrato de Naftila
mina

5) Agregue 1 mL de acetato
de sodio

6) Después de 10 minutos y
antes de 30 minutos,efectie
las lecturas de % de trans-
mitancia a 520 n m

7) Elabore la curva patrdn
graficando yg de N-NO, con
tra % de trasmitancia

8) Con la muestra proporciona
da efectie los pasos 2) al
6) y encuentre la concen-
tracidn de N-NO, en la
muestra

(alicuota 20 mL)
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Resultados

1.

Trace una curva estandar de absorbancia respecto a concen-

tracidén del nitrdgeno para cada procedimiento

Calcule la concentracidén de las muestras proporcionadas con

la siguiente férmula

ug de N de la curva de calibracién
ml de muestra

mg N /L=

Los yg de N en cualquiera de sus formas se leen directamen-

te de las curvas patrdn

Evaluacion de resultados

Analice los resultados de todo el grupo de acuerdo a las in
terferencias presentes en las soluciones problemas, tomando

en consideracién la precisidn y exactitud del método

Observe las curvas patrdn obtenidas y evalle los puntos, si
algunos no se tomaron en cuenta,explique por qué y si en ello
influye el uso y estado del equipo empleado en la determina-

cién,asi como la cristaleria y agitacidén de las soluciones

Conclusiones

1.

Mencione si se reforzaron los conocimientos adquiridos de 1la

practica anterior

Deduzca la importancia del pretratamiento de las muestras
para la eliminacién de interferencias para este tipo de pro
cedimientos espectrofotométricos y la factibilidad de for-

mar compuestos complejos
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Aparatos
Espectrofotémetro, Spectronic 20 o su equivalente
Pipetas, matraces volumétricos y vasos de precipitados 3

Celdas especificas para el espectrofotémetro

NOTA: La limpieza del material utilizado es imprescindible

Reactivos
Nitrégeno amoniacal

Solucién de N-NH; (1 mL= 10 ug)

Solucidén del reactivo de Nessler

Nitrdgeno de nitratos

Solucidén de N-NO; (1 mb= 10 ng)

Solucidén de &cido fenildisulfdnico

Hidrdxido de amonio concentrado

Nitrdgeno de nitritos
Solucibén de N-NO, (1mL= 0.5 ug)
Solucidn de &cido sulfanilico
Solucidn de clorhidrato de naftilamina

Solucidén de acetato de sodio

NOTA: Todas las soluciones se preparan de acuerdo a los
Standard Methods
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3.4 Conductimetro??®

Conductibilidad electrolitica. La conductibilidad eleFtroliti—
ca es una medida de la habilidad de una solucidn para transpor-
tar una corriente eléctrica. Las soluciones de electrolitos
conducen una corriente eléctrica por la emigracién de iones ba-
jo la influencia de un campo eléctrico. Se van a comportar di-
chos iones como un conductor metdlico, por tanto obedecen la

ley de Ohm. Hay excepciones para esta ley para voltajes muy al-
tos o corrientes de alta frecuencia, por lo que para una fuerza
electromotriz E que se aplique y que se mantenga constante, pero
a un valor que exceda al voltaje de descomposicidn del electro-
lito, la corriente i1 fluyendo entre los electrodos sumergidos

en el electrolito, variarid inversamente con la solucidén electro-
litica R. La reciproca de la resistencia 1/R se llama conduc-
tancia, y se expresa en ohms reciprocos, o mhos. Una unidad

mds adecuada en el andlisis de aguas es el micromho. Cuando la
constante de la celda es conocida, la medida de la conductancia
es convertida a conductancia especifica o conductibilidad (X),

que equivale al reciproco de la resistencia especifica

K:_l_

Rs

E1l término mds adecuado para expresar esta medida es de "conduc
tividad" y se acostumbra expresarlo en micromhos/cm (umhos/cm).
En el Sistema Internacional de Unidades, se dividen los umhos/

cm entre 10

Las mediciones de la conductibilidad generalmente involucran de
terminaciones de la resistencia de una columna de solucidén. E1
paso de la corriente directa a través de un electrolito causa

cambios en dicho electrolito; por esta razdén se requiere traba-
jar con pulsos de corriente de muy corta duracién o con corrien
te alterna. De acuerdo con Kohlrausch (1968), la medicidn de la

resistencia se lleva a cabo por medio de una corriente alterna
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rdpida de baja intensidad a frecuencia en el margen del sonido

Para la medicidn de la conductibilidad se emplea un puente de
Wheatstone de cuatro brazos, como el que se ilustra en el si-

guiente diagrama

capacitor

celda d
e variable

conducti-
bilidad

Ri

osciladon

c-a
60 & 1000
cps

La medicidén consiste en hacer variar una resistencia variable-
hasta que no fluya corriente eléctrica a través del circuito.
Se dice que el circuito estd balanceado, cuando el potencial
eléctrico en dos de sus puntos es el mismo y entonces la resis
tencia presentada por la disolucidén se determina por una rela-

cidén matemdtica

Es necesario que los electrodos de platino de la celda de con
ductividad estén recubiertos con negro de platino para obte-
ner un balance eléctrico del circuito mds estable y reproduci-
ble.
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3.4.1 Determinacién de la conductividad de las soluciones

acuosas!?®

Para una celda dada con electrodos fijos, la relacidn de la dis
tancia entre los electrodos a su drea A, d/A, es constante para
una temperatura determinada y se define como la constante de la

celda, g
K= Kmg

donde Km= valor determinado de conductividad para condiciones

especificas (casi siempre KC1l 0.01N a 25°C)

~
i

Conductancia especifica
Constante de la celda (distancia (d)/Area (A))

fal
i

La medida de la conductancia se utiliza frecuentemente para ob
tener una estimacidén ridpida del contenido de sélidos disueltos
en una muestra de agua. Si un flujo pasa a través de la celda,
ya sea agua de rio o agua residual bombeada, se puede obtener
la medicidén continua de la conductancia eépecifica (X). Se pue
den obtener los sblidos disueltos contenidos en las muestras,
multiplicando la conductancia especifica por un factor empirico
que varia de 0.55 a 0.9. E1 factor apropiado depende de los
componentes iénicos en la solucidén, como indica un nuevo pardme

tro, la conductancia equivalente, A definida como:

donde N es la normalidad de la solucidn salina. Para una solu-
cién ibénica ideal, K varia directamente con N, y asi i deberia
permanecer constante conforme varia la normalidad de la solu-

cién. Sin embargo, debido a que hay una desviacidén de la con-

ducta ideal, la conductancia equivalente disminuye conforme la

concentracién de la sal aumen+*-=
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Procedimiento

1.

Lea las instrucciones del equipo que vaya a emplear ya que
en este caso puede haber diferentes tipos de conductimetros

y la forma de operarlos varia

Determinar la constante de la celda de conductividad utili-
zando solucidén 0.01M de KCl. Comparar este valor con el
que aparece en el instrumento. Ajuste temperatura de la
solucidén a 25°C. Mida la resistencia de esta porcidén de la

solucidn. Calcule la constante de la celda, C:2°

(@}
1]

(0.001413) (Rkc1) [1 + 0.0191 (t-25)]

donde

Rgcl= Medida de la resistencia, ohms

+
]

Temperatura observada, grados centigrados

(a) Lave la celda con una o mds porciones de la muestra,
(b) Ajuste la temperatura de la muestra a 25°C' Io.1c.
Mida la resistencia o la conductividad y anote la tempera-
tura, (c) Calcule la conductividad de la muestra con la si-

guiente fdérmula

(Km) (1000,000) (C)

K2 550791 (t=25)

donde

Km= Conductividad medida, mhos a t °C

NOTA: Si la lectura de conductividad estd en micro mhos por
centimetro, suprima el factor 1000 000 en el numera-

dor
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4. Determine la conductancia especifica de agua destilada y

agua corriente

3. Determine la conductancia especifica de soluciones de NaCl,
KC1l, KNO,; y NaNO,; a las siguilentes concentraciones:
1M, 0.5M, 0.1M y 0.05M

Precauciones:

Enjuague la celda de conductividad antes de transferirla

. - - »
a una solucidn para llevar a cabo una determinacidn

Se deben hacer las mediciones empezando por las solucio-

nes mds diluidas hasta las més concentradas

Resultados

1. Reporte los resultados en forma tabular

2. Trazar una grifica con los valores obtenidos de conductivi-
dad especifica, umhos contra fuerza idénica, y,, para cada so

lucidn

3. Trazar una grafica con los valores de la conductancia equi-

valente contra u(fuerza idnica)

Para determinar la conductancia equivalente de estas sales a di
lucién infinita (restar la conductancia del agua destilada de

los valores antes de calcular la conductancia equivalente).
Evaluacidn de resultados
1. Observe detenidamente las grdficas y mencione si su compor-

tamiento es adecuado o si hay puntos que se deben rechazar
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2. ¢Cudl es la base para la elaboracidn de las grdficas?

Conclusiones

1. Analice el tipo de variables que se pueden controlar para

obtener mejores resultados
2. Mencione qué conceptos fueron nuevos o se reforzaron

3. Concluya sobre la utilidad de la medicién de la conductivi-

dad en los andlisis de aguas y aguas residuales
4. Revise objetivos y metas planteadas y si se requiere, anexe
conclusiones adicionales
Aparatos
Puente de conductividad
Celda de conductividad con K= 1.0
Vasos de precipitados y pipetas
Matraces volumétricos

Reactivos

Soluciones de NaCl, KCl, KNOs y NaNOs a las siguientes concen-
traciones 1M, 0.5M, 0,1M y 0.05M.
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METODOS VOLUMETRICOS II

Objetivo
Visualizar los conceptos de equilibrio quimico, solubilidad y

producto de solubilidad, asi como las reacciones de 6xido-reduc

cidén, mediante determinaciones Utiles en ingenieria ambiental

Metas

Determinar la solubilidad del oxigeno en agua bajo diferen-

tes condiciones de salinidad y temperatura

Aplicar el método volumétrico para determinar dureza de cal-

cio y dureza total

Determinar dosis de reactivos precipitantes, considerando 1la

estequiometria de las reacciones involucradas

Establecer las condiciones de precipitacidén de fdsforo de

fosfatos, bajo diferentes pH y de reactivos precipitantes

Aplicar el método volumétrico para determinar demanda quimi-

ca de oxigeno y demanda bioquimica de oxigeno
. Clorar agua sintética hasta punto de quiebre, bajo diferen-
tes condiciones de concentracién de materia orgdnica
Introduccién

Dentro de los métodos volumétricos se pueden encontrar volume-

tria por neutralizacidn, que abarca acidimetria y alcalimetria,
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los cuales se basan en la medicidén del volumen de solucidn valo
rada (estdndar) &4cida o alcalina, que neutraliza la solucidn

problema. Estos métodos se vieron en Métodos Volumétricos I

En esta parte, se tratardn de aplicar los métodos de volumetria
por precipitacidn (que se fundamenta en la medicién del volumen
necesario para precipitar con exactitud el compuesto correspon-
diente), la volumetria por formacién de complejos (o compleiome
tria) donde se mide el volumen necesario de solucidén valora-
da, por lo general de un compuesto complejo con el ién metdlico
que se cuantea, llamado "quelato" y, por Ultimo, se tiene la volu
lumetria por intercambio de electrones, reaccidén redox (en don-
de se mide el volumen de solucidén oxidante valorada, necesaria

para oxidar exactamente la solucidn reductora problema o vice-

versa,)

Todos estos métodos volumétricos toman en consideracidn la pre-

sencia de un equilibrio quimico en el sistema ya sea &cido-base,
en medio heterogéneo o redox; el equilibrio quimico también esté
presente en la determinacidn de la dbsis Sptima de coagulante al
mejor pH, en donde la variacidén de este Ultimo influye en la so-

lubilidad de las sustancias formadas

Asi también, la ingenieria ambiental hace uso de las reacciones
de Jxido-reduccidn en determinaciones especificas como son la de-
manda quimica de oxigeno y la demanda bioquimica de oxigeno. Es-
te tipo de reacciones van a estar presentes en la cloracidn del

agua

Por (ltimo, una aplicacidén muy representativa de la volumetria
por formacidén de complejos, Util en las mediciones de contaminan
tes presentes en el agua, es la determinacidén de dureza total y
de calcio

Es necesario hacer notar que para realizar unos experimentos
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mas completos, requerirdn de algunos instrumentos (espectrofo-
témetro y turbidimetro), que no deben ofrecer mayor problema al
estudiante, puesto que ya estd familiarizado con ellos debido a

que los utilizd en determinaciones anteriores

4.1 Determinaciones de la solubilidad del oxigeno en agua bajo

diferentes condiciones de salinidad y temperatura

Solubilidad es la cantidad necesaria de soluto que se disuelve
para saturar la solucidén. Si se satura con poca cantidad dicha

solucidn, quiere decir que la solubilidad es baja

La cantidad de sustancia que se disuelve en otra depende de:
a) La naturaleza del soluto y del solvente

b) De la temperatura

¢) De la presidn

Los compuestos de cardcter quimico andlogo, son mas facilmente
solubles entre si, que los de cardcter diferente, por otra par-
te cuando la naturaleza quimica de las dos sustancias es conside
rablemente diferente, no se toleran y hay poca tendencia a la so

lucién

Los gases se disuelven en los liquidos para formar soluciones

verdaderas

Los gases como el nitrdgeno, hidrbgeno, OXIGENO y helio se di-
suelven en el agua sblo en ligera proporcidn, pero son solubles
en alcohol etflico a la misma presidén y temperatura, mientras
que los gases como el cloruro de hidrégeno y el amoniaco son muy

solubles. La gran solubilidad en los dltimos casos se explica
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por la reaccidn quimica de estos gases con el solvente para for

mar dcido clorhidrico e hidrdxido de amonio respectivamente

4 Para el caso en que es un gas el que se disuelve en un liquido

2 se deben de considerar las siguientes leyes:

Ley de Raoult.- Establecer que la presidén parcial del constitu-
yente volatil de una solucidn es igual a la presién del vapor
del constituyente puro multiplicado por la fraccidén molar de tal

constituyente en la solucién P;= N;P,°!

Ley de Henry.- Menciona que a temperatura constante, la sa-
lubilidad de un gas en un liquido es directamente proporcional
a la presién del gas sobre el liquido. E1l factor de proporciona
lidad K' se llama constante de la ley de Henry. Su magnitud de-
pende de la naturaleza del gas y el solvente, temperatura y uni-

dades en que se expresa P,?
N,= X' P,
La estricta aplicacidén de la ley de Henry se limita a las presio

nes bajas y no es aplicable, cuando los gases disueltos reaccio-

nan con el solvente o bien se ionizan

La siguiente ecuacidn representa el equilibrio del sistema en

donde el oxigeno se disuelve y se desprende del agua?
Oz(g) 2z 0, {ac)

que tiene la constante de equilibrio

K = {Ozjég!}
. 102 (g) }

donde {0, (ac)} es la actividad de oxigeno en el agua y {0,(qg)}
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es la actividad de oxigeno en la fase gaseosa. La ley de Henry

se puede expresar de la siguiente manera

S L A S

K= L Ozgaczj
Po,

si {02(g) } se aproxima a Po, y {0,(g)} = [0;(ac)] entonces 1la

Ley de Henry puede expresarse como

Ky= LO2(ac) |
POz
en soluciones diluidas y gases perfectos, Ky se aproxima a K; es

ta ley se utiliza para aguas dulces naturales en equilibrio con

la atmésfera terrestre

En esta préctica,se medird la concentracidén de oxigeno di-
suelto en agua destilada a diferentes temperaturas, asi como se
determinarid también en agua con NaCl a diferentes concentracio-

nes y temperaturas

Procedimiento

1. Con las soluciones de NaCl proporcionadas y previamente sa-
turadas de aire (Po2* 0.21), llene tres botellas especiales

para determinar oxigeno disuelto (5, 10 y 15 g/L de NaCl)

a) A la primer botella, midale la temperatura y determine
el 6xigeno disuelto, de acuerdo al procedimiento grafi-

coO

b) A la segunda botella, sumérjala en un vaso de precipita
dos con agua caliente, introdizcale un termdémetro y es-

pere a que la temperatura de la solucibén sea de 35°C.
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Saque el termdmetro y determine inmediatamente el oxige-

no disuelto

c) A la tercera botella también caliéntela en un bafio de
agua, como en el caso anterior, sdlo que la temperatura
ascienda hasta 45°C. Saque el termdmetro y determine
inmediatamente el oxigeno disuelto de acuerdo al proce-

dimiento grafico"

2. Utilizando el método grédfico, determine el oxigeno disuelto
en agua destilada variando las temperaturas (5°C, 20°C o
ambiente, 35°C y 50°C) empleando el refrigerador o los ba-
flos de agua caliente y determine la actividad (método del
electrodo de membrana). Calibrar el probador, determinando
la concentracidn de oxigeno en una muestra de agua destila-
da saturada con OD para el método grafico (de Winkler modi-
ficado) y utilizar esta misma muestra para estandarizar el

electrodo de membrana.
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Procedimiento Grafico. Determinacidn de oxigeno disuelto (modificacidn

azida del método de Winkler)

1) Llenar hasta el cuello
la botella de oxigeno
disuelto con la muestra,
remueva burbujas de
aire

Q)

2) Agregue 2 mLs de solucidn
de sulfato de manganeso y
2 mLs. de reactivo yoduro
alcalino de azida, hasta
abajo de la superficie del
1liquido

3) Tape con cuidado, evitan
do la formacidén de burbu
jas de aire y mezcle in-
virtiendo la botella por
lo menos 15 veces. Cuan
do el precipitado se
asiente, agite otra vez

4) Cuando el precipitado se
asiente por 2a. vez, ocu-
pando por lo menos 2/3 de
la botella, agregue 2 mL de
H,S80, concentrado, dejando
que el dcido corra por el
cuello de la botella
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5) Tape y mezcle invirtiendo
suavemente hasta que la di
solucidn sea completa

6) Tome una muestra de 200 mL
Y transfiera a un matraz
Erlenmeyer

l F
o
Tt

Calculos:

= L 1 ml Na2S5203= 1 mg/l de oxigeno disuelto

7) Titule con tiosulfato de sodio
usando como indicador 2 mi, de
almiddén. El cambio de color
es de azul a incoloro
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Resultados

1. Elaborar una grdfica de concentracién de OD (oxigeno disuel
to) en mg/L respecto a la concentracién de sales y otra de

concentracidén de 0D contra temperatura

2. Calcular Ky (que para este conjunto de condiciones se apro-
xima a K) para cada determinacidén hecha a las muestras de
agua destilada. Trazar la grédfica de log Ky respecto a 1/T

y determinar AH® mediante la siguiente ecuacidn
log K= AH®/(2.4 RT) + constante

donde K es la constante de equilibrio, T la temperatura en
grados Kelvin, AH° es la entalpia de la reaccidén en cal/mol
y R es la constante de los gases ideales (1.99 cal/mol-°K).
Tomar en cuenta, los valores reportados en la literatura.

Corregir Pg, en el aire seco, tomando en cuenta la presién
de vapor antes de determinar K a cada temperatura. Recuer-
de que a temperatura constante, la presién parcial del oxi-

geno estd dada por la ecuacidn

Po, = X0, (Fr- Pu,0)
donde Xgp, es la fraccidén de volumen de oxigeno en aire seco
(generalmente 0.208), Pr es la presidn total de la fase ga-
seosa y Py,0 es la presidn de vapor del agua. En condicio-

nes atmosféricas normales, la correccién por presién del va

por del agua es despreciable

Evaluacion de resultados

1. ¢Qué puede inferir de las graficas?
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2. ¢Los datos obtenidos por gréficas y ecuaciones son congruen

tes con la literatura? Explique

3. ¢(Conviene trabajar con otros valores de temperatura y de conc,
de sales?

Conclusiones

1. ¢Son fdcilmente obtenibles los datos para sustituir en mode-

los tedricos?

2. ¢Qué sugiere para que los valores obtenidos en el laborato-

rio sean mds congruentes con la literatura?

3. ¢Se cumplieron metas y objetivos? (o habria que variarlos?
Aparatos
. Refrigerador

.  Bafio de agua

. Frascos para DBO (15 por grupo de estudiantes)

. Suministro de aire

. Analizador para oxigeno disuelto con electrodo de membrana
especifico

. Matraces erlenmeyer, pipetas y buretas

Reactivos

. Solucidn de sulfato manganoso
Reactivo &lcali-yoduro-azida
. Acido sulfirico

. Solucidén de almidén
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Solucidén de tiosulfato de sodio

Soluciones de NaCl
a) 5 g de NaCl por litro de agua destilada
b) 10 g de NaCl por litro de agua destilada
c¢) 15 g de NaCl por litro de agua destilada
Aproximadamente 1 L de solucidn por grupo de estudiantes
Agua destilada a diferentes temperaturas
NOTA: Las primeras cinco soluciones, se preparan de acuerdo

con los Métodos Estdndar para andlisis de aguas y aguas

residuales, Método de Winkler modificado
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4.2 Determinacién de dureza de calcio y dureza total

Las aguas duras son aquellas que requieren considerable canti-
dad de jabdén para producir espuma y por todos es conocido que
producen incrustaciones en las tuberias, principalmente en cal-
deras, calentadores,etc. La presencia de los detergentes ha

ayudado a disminuir el consumo de agua a nivel doméstico, pero

para uso industrial el agua se debe de continuar ablandando

Las aguas pueden ser blandas (de 0 a 75 mg/L como CaCO;), mode-
radas (de 75 a 150 mg/L como CaCO;), duras (de 150 a 300 mg/L
como CaC03) y muy duras (con mas de 300 mg/L como CaCO,;)*

La dureza en el agua se debe principalmente a la presencia de
cationes metdlicos divalentes que pueden reaccionar con el ja-
bén para formar precipitados,y con los aniones para formar in-

crustaciones (o escamas)

La relacién entre los principales cationes productores de dure-
za y otros iones minerales en el agua se pueden esquematizar de

la siguiente manera®

i Caticnes _ Aniones
Dureza at? | ¢ Dureza de Carbonatos ,| HOOs”

L vg'? Y _ - /7b c0;™" |

i . Dureza de no carbona- (o ]
iones de Na' & ~\ tos S0, “?
no dureza K* ™~ ' »| C17

" 4 " sales neutrqg__,,———"””7 | NO;~ |

Cuando la dureza total es mayor que la dureza de carbonatos y
bicarbonatos la cantidad de dureza equivale a la alcalinidad y
se llama dureza de carbonatos. Al exceso de dureza se le denomina
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dureza de no carbonatos. La dureza de carbonatos se precipita

al hervir el agua y se puede renov °

La dureza de un agua se mide aplics o <l principio de forma-
cidén de compuecstos de coordinacidn.’ > de los agentes quelan-
tes mds comunes utilizados en la quiriica --alftica en esta de-
terminacién es el &cido etidendiaminotetracético (EDTA) que
forma complejos de dureza no coloreados, por lo que se requiere
agregar un agente quelante adicional para facilitar la detec-
cidén del punto final a un pH de 10. Con esta valoracidén direc-
ta se obtiene la dureza total (la suma de dureza de calcio y

dureza de magnesio)

E1l EDTA (HOOC-CH,),N-CH,-CH,-N(CH,COOH), es un &cido fetrapréti
co que se representa convencionalmente por H, Y, que no es tan

soluble en el agua como lo es su sal disddica (Na, H,Y)’

El EDTA es un ligando que forma con todos los cationes comple-
jos 1:1 independientemente de la carga idnica y del ndmero de
coordinacidén del catiédn

MY + H,Y 7 > MY"TT + 2H

+ Hp,Y™ 7 > MY™™ + 21T

+ H,Y™~ » My~ + 2H'

M++
M+++
Mlo+ +

+ H,Y' > MY + 2H

La estabilidad de ellos varia ampliamente, en general, los ca-
tiones de elevada carga idnica forman los complejos mds esta-

bles y existen en disoluciones mas &cidas (pH bajos)
El EDTA es un ligando hexadentado y la presencia de sus cinco

anillos le imparten gran estabilidad.Una forma tridimensional

de representarlo es la siguiente
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El indicador utilizado en esta determinacidén es el negro erio-
cromo T o NET, su nombre quimico seria 1-(1-hidroxi-2-naftilazo)
-6-nitro-2-naftol-4-sulfonato; este indicador, unido al magne-
sio, forma un complejo de color rojo. Conforme se va agregando
el titulante, se forma el complejo de EDTA + Ca++ y después se
une el EDTA con el Mg2+ libre y mas tarde con el Mg2+ unido al
NET, con lo que el NET en solucién toma un color azul. Todas

estas reacciones se llevan a cabo a un pH de 10

Para la determinacién de calciosla solucidén se lleva a un pH de
12 y el indicador es la murexida (sal aménica de la purpurina).

L1 viraje es de anaranjado a violeta

Procedimiento

Con las muestras proporcionadas, determinar en cada una la
dureza de calcio, la dureza total y la dureza de magnesio (esta
dltima por diferencia) ®

Resultados

Presentar en forma tabular los resultados y anotar si las mues-

tras presentaban interferencias
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Procedimiento grafico. I dureza de calcio

NS

-

»

1) Tome una muestra de 25 mL 2) Agregue 2 mL de NaOH,
de la solucidn problema (pH=10) y 0,2 g de
transfiera a un matraz murexida (indicador)
Frlenmeyer

|
ol
raid

CALCULOS

1 mL de solucidén EDTA= 1 mg de
dureza expresada como CaCOj;

+2 - mng 40
Ca (mg/L)= (DCa T CaC03) x 100

3) Titule con la solucién
de EDTA hasta cambio de
coloracidn de rosa a
plirpura

96




e

Procedimiento Grafico. II Dureza total - : y"‘é?_
B ; ’ t
L J
/4
—>
__ .

4) Tome una muestra de 25 mL 5) Agregue un mL de solucidn
de solucidn problema, buffer. BAgregue 0.2 g de
transfiera a un matraz Er- eriocromo negro T. Hacer
lenmeyer y afore a 50 mL . la titulacidn antes de 5

minutos

” +

—_ ———
»

Ly
o
7} B 7
" L3
CALCUL®S .
A 1 mL de solucidn EDTA= 1 mg de
_—— dureza expresada como CaCOj :
6) Titule con la solucidn Pp = Pea = DMg
de EDTA. El cambio de - 42' o s 24
coloracidn es de rojo Mg. (mg/L)= (D~ %g CaCO3) x To6
vino a azul ’ : Mg - . -
L ] \\,,' ,:,'f-‘v\. o

-
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Los cdlculos se realizan de la siguiente manera: 1 mg de dureza
de CaC0Ojqgquivalen a 1.00 mL de solucién de EDTA
I : ~

_ . + ‘ _ mg 24
Dy~ DCa- DMg’ Mg (mg/L)= (DMg 3 CaC0,) x IEO

Evaluaci6n de resu1¢ﬁéo§

1. Analice los resultados de todas las muestras tomando en con-

sideraci®n las interferencias

2. Mencione cudles serian los resultados si el pH de las solu-

ciones no varia con las soluciones amortiguadoras

Conclusiones

A

(]
1. Mencjonar cudles fueron los conocimientos nuevos y cudles se

#eforzaron

2. fCullés son los errores que se pueden cometer al realizar es

ta determinacidén?

Aparatos

-
. Bureta, pipetas, matraces Erlenmeyer

Reactivos ¢

Soluciones problemas con dureza e interferencias
. Solucidén valorada de EDTA
Solucidén de NaOH
. Indicador murexida
Solucidén amortiguadora de amonio

. Indicador negro eriocromo T
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Ca(OH)2, MgCO; (sales)

|
!

.

=

NOTA: Las soluciones empleadas en la determinacién de dureza,

se preparardn de acuerdo al Standard Methods
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4.3 Determinacién de la dosis de reactivos precipitantes

tantes,

- Para la determinacidén de la dosis Optima de reactivos precipi-

es necesario utilizar los conocimientos de estequiome-

tria y tomar un exceso de un 40% para asegurar quz el equili-

brio de la reaccidén se desplace hacia la derecha y con ello se

obtenga una mayor cantidad de precipitado

Procedimiento

Determinacidén de la dosis de reactivos precipitantes de la

dureza de calcic y magnesio con Ca (OH), y Na,CO,

A.1

Determine la dureza de calcio (segln el procedimien-
to I), la dureza total (segin el procedimiento II) vy

la dureza de magnesio, dadoc que:

Dp= Dmg t Dca

Obtenga la dosis de Ca (OH), segin la reaccién siguien
te:

Mg*? + Cca (OH), = Mg (OH), + + Ca'?
Obtenga la dosis de Na, CO, segin:
ca'® + Na, COj  Ca CO, + 2 Na'

y sume el calcio adicionado en A.2

Prepare una solucidn conteniendolmg/mL de Na,CO,

Tome 400 mL de muestra y agregue las cantidades calcu-

ladas en A.2 y A.3. Agite
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B. Precipitacidn de la D DMg con Na OH y Na, CO,

B.1 Prepare una solucidn conteniendo 4 mg/mL de Na OH

B.2 Obtenga la dosis de reactivo segin la reaccidén siguien
te:
+2

M "? + 2Na OH 2 Mg (OH), +2Nat

B.3 Obtenga la dosis de Na,CO, segin:
+2 +
Ca ' + Na, CO, z Ca CO,; + 2Na

B.4 Tome 400 mL de muestra y agregue las cantidades calcu-

ladas. Agite, deje reposar y filtre 20 mL. de solucidn

C. Obtencidn de la eficiencia de remocidn de la dureza de cal-

cio total y de magnesio

C.1 Determine la dureza de calcio, total y de magnesio de
la misma manera que en el paso A.1 para las soluciones
obtenidas en A.5 y B.3

C.2 Obtenga la eficiencia de remocidén de la dureza de cal-

cio, total y de magnesio

+ -
2y Mgti= Mo - mf o 400

mo

) +
% de remocidn de Ca

. e . 2 +
mo: Cantidad inicial de Ca+ o Mg > en mg/L

mf: Cantidad final de Ca'’ o Mg+2 en mg/L

D, Compare la eficiencia de remocidén de dureza de Ca y Mg asi

como de la total por los dos métodos utilizados
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Resultados

_Reporte las cantidades obtenidas, asi como las eficiencias de

remocién para cada caso
Evaluacidn de resultados

1. ¢Culdles fueron las mejores condiciones de precipitacidn en

cuanto a reactivos se refiere?

2. ¢A qué se deben los resultados obtenidos desde el punto de

vista de enlaces quimicos y Kps?

3. ¢Como se podrian obtener mejores resultados (100% de elimi-

nacidén) por este método de precipitacidén de dureza?
Conclusiones

1. ¢Cudles serian los errores que se podrian evitar al realizar

el tratamiento de una muestra utilizando estos métodos?

2. Concluya con respecto a los conceptos tedricos empleados en

esta prdctica, asi como a los métodos analiticos empleados
Aparatos
. Buretas y pipetas
. Matraces volumétricos
. Agitadores magnéticos y magnetos
Reactivos
. Solucidén valorada de EDTA

. Solucién de NaOH

. Indicador murexida



;R s

Solucién amortiguadora de amonio

Indicador negro eriocromo T

Ca(OH)2, NaCO; (sales) y NaOH (lentejas) o solucidén concen-
trada

NOTA: Las soluciones empleadas en la determinacién de dureza,

se preparan de acuerdo al Standard Methods
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4.4 Determinacién de condiciones de precipitacidén de fdésforo
de fosfato

Esta determinacidén ilustra la formacién de un sistema en donde
se presentan dos fases en equilibrio; una de ellas (P-P0,) se
desea eliminar del sistema, variando las condiciones de pH y con
dos reactivos diferentes, para probar con cudl se obtiene mayor
eficiencia. La determinacién de la concentracidén inicial del
P-PO, asi como su concentracién final se lleva a cabo mediante

métodos colorimétricos ya estudiados en el capitulo 3

En los métodos de precipitacién gravimétrica, el constituyente

buscado se separa en forma de sustancia insoluble
Aplicando el producto de solubilidad a la precipitacién?®
1. Precipitacidn
+ -
Aa Bb z aA” + bB
+ -
kps=  {a*)® (37

. + - . . Pl
Si {A }a {B }b > Kps Precipitara

El principio del producto de solubilidad permite explicar y

predecir hasta qué punto es completa una reaccidén de precipita-

cidén
2. Disolucidén de precipitados
. +.a -,b - . . 2
Si {A} {B }7 < Kps habrd una disolucidn no sa
turada
; + -] - -
3. Si (A }a (B }D < Kps {A+} o {B”} en concentra

ciones bajas

Para prevenir la precipitacidén de una sal ligeramente soluble
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tiene que afiadirse alguna sustancia que mantenga la concentra-

cién de uno de los iones tan baja que no se alcance el producto
de solubilidad de la sal ligeramente soluble
Precipitacién de fésforo de fosfatos'’
Los fosfatos se pueden precipitar con:
Fe (III), Al (III) y Ca (II)

bajo condiciones favorables de pH

La cantidad necesaria de iones metdlicos, para precipitacidn,
obedece la siguiente estequiometria de la reaccidn

AV + Hn P0,*™ = Al PO,(s) + n H'

por tanto, se necesita 1 mol de Al (III) o de Fe (III) para
precipitar un mol de fdsforo

Bajo condiciones neutras y alcalinas el Fe PO, y el Al PO, son
bastante solubles

A pH altas, una parte considerable de hidrdxido se coprecipita
con, los fosfatos y la eficiencia estequiométrica de la remocidn

de los fosfatos disminuye, (el Al+++ se hidroliza a un pH mdas

elevado de el Fe+++)

. ++ .
En el rango de pH alcalino, los iones Ca pueden precipitar a
los fosfatos

La solubilidad de los fosfatos estd controlada por el equili-
brio de solubilidad del hidroxiapatito

Cay,(P0,)e(OH), (s)= 10 ca*t + 6 P0,= + 2 OH™
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El llamado fosfato de calcio, Ca3(P04)2(s), no se forma bajo

tales condiciones

La constante de equilibrio para la ecuacidn anterior indica que
- ++ . . -

la adicidn de Ca y el ajuste apropiado del pH podria conver-

tir en insignificante la concentracidn residual del fésforo so-

luble

Procedimiento

1. Determine P-POs de la muestra proporcionada, utilizando el

método gridfico (colorimétrico)

2. Determine la cantidad de Ca(OH): para precipitar aproximada

mente 100 mL de muestra al pH correspondiente

3. Determine la cantidad de Al: (SOu)s; para precipitar aproxi-

madamerte 100 mL de muestra al pH correspondiente.
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Procedimiento gri&fico. Determinacién de P-PO.

. /
§

% L

1) Tome 50 mL de muestra o 2) Agregue una gota de fenolf F
alicuota diluida a 50 mL taleina, (si la muestra se.
en un tubo Nessler, afore torna rosa, adicione &cido
a 100 mL fuerte, hasta que desapa-

rezcd el color)

o~
T/

i
] A '

4% “
3) Agregue 4 mL de molibdato 4) Agregue 10 gotas de cloruro i
- de amonio y agite estanoso y agite, espere 10 ,
minutos para desarrollo de .

colorxr
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5)

6)

7)

Mida el % de transmitancia
a 690 mu en celdas de 1 cm.
El tiempo de lectura no de-
be exceder de 2 min.

Obtenga la concentracidn de
P-POy utilizando la curva
de calibracidn y la ecua-
cidn:

ug de la curva de calibracidn
Vol. de muestra

C(P-POy) =

Curva de Calibracidén Mida 0, 0.5, 1.0, 1.5,
2.0, 2.5, 3.0, 3.5y 4 mL de la solucidn
esténdar de P-PO4 (0.05 mg/mL) y afore a
100 mL. Continfie con los pasos del 2) al
5) y grafique.
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Procedimiento para precipitacidén de P-PO, con Ca(OH) ,

‘1) Utilizando la siguiente ecuacidn 7
-2 24 -
3HPO, + 5Ca 40H

Cas (OH) (POy)3 + 3H20
Determine la cantidad de reac
tivo precipitante para 100 mL
de muestra

+2
(CCa(OH)z_ 2.2 mg/mL de Ca )

2) En un vaso de precipitados de
250 mL ponga 100 mL de muestra
(a la que por el procedimiento
I se le determind la conc. de
P-POy)

3) Agregue la cantidad calculada 4) Ajuste el pH usando soluciones

de reactivo precipitante el acido o de base (segiin sea
[Ca (OH)2], utilice un agita el caso) registre los milili-
dor magnético tros gastados para obtener las

condiciones de pH que le co-
% rrespondan (6, 8, 10 6 12)
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5) Filtre 50 mL de la muestra 6) Transfiera los 50 mL a un tubo
{(por medio de un embudo de Nessler y determine la concen-
vidrio y papel filtro) tracién de P-PO, utilizando el

procedimiento I

Procedimiento para precipitacidn de P-PO, con Al (SO,) 3

-2
1) 2HPO, + Al,(SO4)3 *

-2
2 AL PO, + 3 SOy 2 + 2H"

Determine la cantidad de reac

tivo precipitante para 100 mL !
de muestra 5544
(CAlz(Sou)3= S,Wg/mL)

__J

2) En un vaso de precipitados de
250 mL ponga 100 ml de muestra
(a la que por el procedimiento
I se le determind la conc. de
P-POy)
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3) Agregue la cantidad calcu-
lada de reactivo precipi-
tante [Al2(SOy) 3] utilice
un agitador magnético

4)

Ajuste el pH usando soluciones
de acido o de base (segln sea
el caso) -egistre los milili-
tros gastados para obtener las
condiciones de pH correspon-
dientes (3, 5, 7 6 9)

g
s

O

o

5) Filtre 50 mL de la muestra
(por medio de un embudo de
vidrio y papel filtro)

6)

Transfiera los 50 mL a un tu-
bo Nessler y determine la con
centracién de P-PO, utilizan-
do el procedimiento I
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Resultados

Elaborar la curva patrdén de P-POs4, para el método colorimé-

trico

Reportar las concentraciones inicial y final de P-PO, conte

nido en la muestra

Con los datos de todo el grupo, grafique concentracidén de

P-PO, mg/mL contra pH, para ambos reactivos

Con los datos de todo el grupo, grafique pH contra % de re-

mocidén de P-PO,, para ambos reactivos

Evaluacion de resultados

¢Qué puede inferir de las grdficas con respecto a los reacti

vos precipitantes empleados?

Compare los datos obtenidos en el laboratorio y los reporta-
dos en la literatura para el equilibrio de fosfatos. ¢Qué
puede deducir de esta comparacidn?

Conclusiones

Si la muestra analizada fuera un agua residual de tipo domés
tico (con detergentes fosfatados presentes), (utilizaria el

mismo método de andlisis? Explique
¢Se puede decir que se alcanzd un equilibrio del sistema

P-PO, en el laboratorio? Explique las omisiones O errores

que se deben de corregir para alcanzar dicho equilibrio
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3. ¢(Se alcanzaron las metas y objetivos planteados inicialmeg'

te?
4. ¢Cudl es la importancia de esta determinacién en las aguas ,
residuales? E

é Aparatos

. Espectrofotémetro Spectronic 20 de Bausch and Lomb (o equi-

valente) e
Celdas, pipetas graduadas, vasos de precipitados, embudo L
Agitadores magnéticos y magnetos

Tubos Nessler y gradilla

Reactivos

Solucién de molibdato de amonio
. + Solucidn de cloruro estanoso
Solucién de fenolftaleina (indicador)
. Acido sulférico 0.1 N
. Hidréxido de sodio 0.1 N
. Solucidén de hidréxido de calcio (CCa«nn2= 2.2 mg/mL de cat?)
. Solucidn de sulfato de aluminio (5 mg/mL)
.+ Solucidén problema con aproximadamente 0.3 mg/100 mL de P-POs,

aproximadamente 300 mL por grupo de estudiantes

NOTA: Las primeras 3 soluciones se preparan de acuerdo a los é
Métodos Estdndar para Andlisis de Aguas y Aguas Residua-
les
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4.5 Obtencidén de la dosis éptima de coagulacidn al mejor pH

En esta parte se pretende contribuir al estudio de los siste-
mas coloidales y aplicar al proceso de coagulacién para remover
turbiedad afiadiendo una dosis éptima de coagulante a un pH ade-

cuado

Coagulacidén.- Proceso importante que se aplica ampliamente en
el tratamiento de agua, particularmente en abastecimientos su-
perficiales. También se usa en el tratamiento de aguas residua

les domésticas e industriales

.. P 11
Con el proceso de coagulacidn quimica se va a remover :

a) Turbiedad, inorgdnica y orgdnica

b) Color, verdadero o aparente

c) Bacterias nocivas y otros patdgenos

d) Algas y otros organismos plancténicos

e) Substancias que producen olor y sabor

f) TFosfatos, que sirven como nutrientes para

el crecimiento de algas

.
Debido a que las aguas residuales varian y fluctdan ampliamente »
en calidad, la floculacidén y coagulacidén necesarias se determi-

nan mejor en la prdctica por ensayo

La dosis requerida de coagulante se encuentra mediante las lla-
madas pruebas en jarras que se llevan a cabo en un agitador de

laboratorio
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Es necesario mantener constantes todos los pardmetros de prue-

ba que sean posibles, pues la coagulacidén depende de tantas

variables que son interdependientes en si mismas

Procedimiento

1. Determine la turbiedad inicial para la muestra inorgdnica

2. Realice la prueba de jarras primero variando el pH y mante-
niendo la dosis de coagulante constante; después repitala
con el pH encontrado como éptimo y variando la dosis de coa

gulante

Para evaluar el punto 4ptimo se toman las turbiedades de las
muestras tratadas.
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Obtencidn del mejor pH de coagulacidn (I)

O ,J
N,

+. -
H & 0H \ Al, (504)3

A) Ajuste el pH
(3, 5, 7, 9, 11, 13)
a 600 mL de muestra
y agregue 20 mg/L de
Alz (SO4) 3

B)

_

Mezcle segiin la siguiente
secuencia

a) 1 minuto a 100 rpm
b) 5 minutos a 30 rpm
c) 10 minutos a 20 rpm

C) Deje sedimentar durante
10 minutos y tome 25 mL
del sobrenadante para
determinar turbiedad

D)

$RT=

Turbiedad
1. Tome 25 mL de la muestra

2. Seleccione la escala de
medicidn

3. Calibre el aparato con el

estdndar especifico

4. Tome la lectura

T inicial-T final

x 100
T inicial
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‘1 Reporte en forma de tabla el valor de la turbledad,1n1c1al
la final y el % de remocién a cada pH (mantenlendo la désis
de coagulante constante)

2. Reporte en forma de tabla el valor de la turbiedad inicial,

la final y el % de remocién, a diferentes dosis de coagulan-

te a pH constante

Evaluaci6n de resultados

1. Observe los resultados y diga si el pH éptimo y la mejor do-

sis de coagulante resultan econdémicas y factibles,ya en la
prdctica, suponiendo que se pudiera encontrar un agua con
las caracteristicas que tiene la del laboratorio

~

2. Consulte la literatura y compare los valores obtenidos en ei

laboratorio con los reportados eﬁ los libros

Conclusiones

1. Mencione la importancia de llevar a cabo con las mayores
precauciones la prueba de jarras

2. Diga en qué puntos se deben de extremar las precauciones para
que la-prueba de Jarras sea un ensayo representatlvo del pro-

ceso de coagula01on

3. ¢Considera que la medicidn de la turbiedad es una determina-
cidn definitiva para evaluar la eficiencia de esta prueba?




':Aparatos

“Agitador de paletas de 6 plazas (con mdximo 100 rpm)

. ,Turbidimetro Hach o equivalente

. Vasos de precipitados de 1 litro, pipetas graduadas y pro-
" betas

Reactivos

- Muestra de agua preparada con = 100 UTN (9 litros por grupo
de estudiantes)

- 8olucién de sulfato de aluminio (1 mL= 5 mg)
. Solucidén de H,S0, 0.1 N
Solucién de NaOH 0.1 N

NOTA: De las tres Ultimas soluciones se requieren 100 mL por
grupo de estudiantes .
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4.6 Demanda Bioquimica de Oxigeno (DBO)

En esta parte se determinard el oxigeno disuelto en muestras de
agua de diferente naturaleza con diversas condiciones de almace
namiento; se les determinard oxigeno disuelto inicial y oxfigeno
disuelto despuds de un periodo de incubacidn, ya que el método
de la determinacién de la Demanda Bioquimica de Oxigeno consis-
te en llenar una botella con muestra; la botella debe estar her
mética y se incuba bajo condiciones especificas por un tiempo

determinado

El oxigeno disuelto inicial y final, se determina mediante el

método de Winkler,modificacién azida

De acuerdo con C.N. Sawyer y P.L. Mc. Carty!? , la demanda bio-
quimica de oxigeno se define como la cantidad de oxigeno reque-
rida por las bacterias para descomponer a la materia orgdnica

bajo condiciones aerdbicas

Esta prueba se utiliza para determinar la contaminacidén de dese-
chos domésticos e industriales en términos del oxigeno disuelto
y se utiliza también para evaluar la capacidad de purificacién
de un cuerpo receptor o la eficiencia de una planta de trata-

miento

Por medio de la prueba de la DBO, se simulan las condiciones que
pueden prevalecer en la naturaleza y se considera como un procedi
miento de oxidacidén himeda en el que los organismos vivientes

oxidan a la materia orgdnica a diéxido de carbono, agua y amonia
co. La siguiente ecuacidén es una generalizacidén de este proceso
b
2

Cn Ha Ob Nc + (n + % - - % ¢) O2+n CO, + (% - % ¢) H,0 + ¢ NH;

Tomando como base esta relacidén, se pueden interpretar los datos

de la DBO en términos de materia orgénica,asi como la cantidad

120




~ de oxigeno utilizada durante la oxidacidén

~_Como la mayoria de las aguas residuales contienen mds materiales

fdémandantes de oxigeno que'la cantidad de OD disponible en el

. -agua saturada de aire, es necesario diluir la muestra antes de

la incubacidn para conducir la demanda de oxigeno y proporcio-

nar un balance adecuado. Como el crecimiento bacterial, requie-

re nutrientes tales como nitrégeno, fésforo y trazas de metales,

§ éstas se adicionan a un agua de dilucién, la cual estd amortigua

da para asegurar que el pH de la muestra incubada, permanece en
un rango Gtil para el crecimiento de las bacterias. La estabili

. . / .
zacidén completa, de una muestra puede requerir un periodo de in-

cubacidén demasiado largo para fines précticos, por tanto, se
han aceptado como periodo de incubacién estdndar 5 dias ( §tandard
Methods for the examination of Water and Waste Water)!3

. Procedimiento

1. Se proporcionardn muestras de agua negra cruda y tratada por-

algln proceso biolégico  muestreadas el mismo dfa; unas con
refrigeracién y otras que se hayan mantenido a temperatura

ambiente.

2. Se empleard el método de las diluciones para determinarles
la DBO. Procedimiento grafico. Asi mismo para la determi-
nacién de oxigeno disuelto, se utilizard el método de Win-

~Kler modificadé (consultar parte 4.1)

NOTA: Si no se tienen DBOs previas, se recomiendan diluciones
de 0.0 a @)0 % para desechos industriales . concentrados;

de 1 a 5% para aguas residuales crudas o sedimentadas; .
de 5 a<:§% para efluentes tratados bioldgicamente y de s : 3
25 a 100% para aguas de rios contaminados




' Procedimiento grdfico. Demanda Bioquimica de Oxfgeno
Técnica de la dilucidn

R

|

1. Preparar un litro de dilu- 2. Dividir la muestra en 3 botellas

cidén (P), adecuada a las de DBO
caracteristicas de la mues

tra {(Ver Nota de procedi-

mientos)

- T = - - -

o

| .

) 4]

|

i

}

i

=

[ QL
P AN, \

3. En una de las tres botellas, 4. Incubar a20 °C durante 5 dias
determinar oxigeno disuelto, las otras dos botellas, junto
mediante el método volumét;i con una testigo que contenga
co. (D) agua de dilucidn
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Resd]tados

1. Reporteweh forma tabular las DBOs en mg/L para cada muestra
utilizando la siguiente férmula:

D1 -~ D2
P

DBO mg/L=

donde:

Di= Oxifgeno ‘disuelto de la muestra diluida inmediatamente

después de la preparacién, mg/L

D,= Oxigeno disuelto de la muestra diluida después de 5

dfas de incubacién a 20 °C, mg/L

P = Fraccidén volumétrica de la muestra, expresada en decima

les
Evaluacidon de resultados

1. ¢éQué puede inferir acerca de los resultados obtenidos para

cada muestra en las diferentes condiciones de almacenamiento?

2. ¢(Tienen alguna utilidad los resultados de la DBO determinados
en los efluentes de cada uno de los procesos bioldgicos?

Conclusiones

1. ¢Considera que el conocimiento de esta determinacién es Util

dentro de la Quimica Sanitaria? Explique

2. Dentro de toda la determinacién de la DBO, ¢Cudles considera
que sean los pasosen los que se deban de extremar las precaucio

nes?
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Aparatos

Botellas especiales para la determinacidén de oxigenoc disuel
to
3 . Incubadora con una temperatura de 20 °C

Pipetas, buretas, matraces Erlenmeyer
Reactivos

Solucidén del sulfato manganoso
Reactivo dlcali-yoduro-azida
Acido sulfirico

Solucidén de almidén

Solucidn de tiosulfato de sodio

® NOTA: Las soluciones se preparén de acuerdo a los Métodos Es-

tdndar para andlisis de aguas y aguas residuales, Método

de Winkler modificado.
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4.7 Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) ;

Esta prugba se basa fundamentalmente en reacciones de 6xido-re-
duccidén ya que la mayor parte de la materia orgdnica se oxida

en presencia Qel dicromato de potasio en medio &cido. EI1 dicro
mato que no se reduce, se titula con sulfato ferroso amoniacal,
asi, se determina la cantidad de dicromato consumido y la canti
dad de materia orgdnica oxidable se calcula en términos de oxi-

geno equivalente

De acuerdo a los Métodos Estandar para andlisis de aguas y aguas
residuales'*, se debe utilizar un catalizador (sulfato de plata)

que oxida los compuestos alifdticos de cadena larga y también
reacciona con cloruros, bromuros y yoduros formando precipitados,

que los oxida parcialmente. La presencia de haluros se elimina

en gran parte mediante el sulfato de mercurio., que forma comple- ®

jos, antes del procedimiento de reflujo

La oxidacidn se lleva a cabo a través de la reduccidén del dicro-
mato a ion crdmico en medio &dcido y la estequiometria de la reac

cién de reduccidn es como sigue (Sawyer C.N. y P.L Mc Carty)!s

= + calor N a + 8c 3+
CnHy Op +cCr, Gy, + 8 cH catalizadorw ™ COz + 5 H0+2 Cp

donde: «c¢= 2 n +
3

o o
I
w |og

Una vez que se lleva a cabo la digestidén con dicromato se deter-
mina la cantidad residual de este oxidante mediante un reductor,
en este caso, el sulfato ferroso amoniacal. El1 hierro se oxi-
da de Fez+ a Fe3+. Se emplea como indicador el ferroin, el cual
contiene el compuesto 1-10 fenantrolina, que forma un complejo

con los iones ferrosos. La solucidén pasa de color naranja
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(dicromato) a verde (cromo 3 +); el punto final de la valoracidn

es cuando la solucidn se torna café rojiza

Procedimiento

Determinar DQO en cada una de las siguientes muestras:

Muestra 1 Aguas negras

Muestra 2 Blanco de agua destilada

Muestra 3 Solucidn de caldo lactosado 300 mg/L
Muestra 4  Solucidn de Acetato de Sodio 750 mg/L
Muestra 5 Solucidén de Acetato de Sodio 750 mg/L*

* Adicionar H,S0, concentrado,sin adicionar Ag,SO,

Llevar a cabo la determinacidén de la DQO de acuerdo al procedi-

_miento gréfico (excepto en la muestra 5)

Resultados

1. Colocar los datos en forma tabular para DQO de cada muestra

2. Anotar también la normalidad del sulfato ferroso amoniacal

Evaluacién de resultados

1. ¢Qué puede deducir acerca de los diferentes resultados obte-
nidos para cada una de las muestras, tomando en cuenta su
composicidn?

2. En las muestras 4 y 5, ¢qué puede deducir acerca del efecto

del catalizador sobre el acetato de sodio?

3. ¢De qué manera influiria en los resultados la temperatura

de la muestra en el momento de la titulacidn?
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Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)

1) Vierta una muestra de
20 mIL, (o alicuota di-
Juida a 20 mL) en un
matraz de boca esmeri
lada de 250 mL.

2) Agregue 0.4 g de Hg
S0, (para eliminar la
interferencia de clo-
ruros) y 10 mL de
K»Cr,09 0.25 N.

3) Agregue perlas para control
de la ebullicidn

Agua

Agua

@A/l

4) Coloque el matraz en
el aparato de reflujo y
haga circular el agua
de enfriamiento
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6) Antes de quitar el embudo

Agua agregue 20 mL de agua des
— tilada con objeto de lavar. S :
el condensador. ‘ o "1v;_» 1
Agua - %
_~:70\’ 7) Conecte la parrilla de ca : 4
// lentamiento y.deje reflu- ' R 5
jando durante 2.0 hrs. ' CRE

5) Adicione 30 mL de
H280, (con catalizador A .k
. de’ sulfato de plata) : R ; L
por la abertura del 2
condensador con ayuda
de un embudo de vidrio.

8) Retire el matraz y enfrie 9) Agregue 2 gotas de indicador
con baino de agua hasta ferroin y titule el exceso
temperatura ambiente. de K,Cr,07 con sulfato fe-

rroso amoniacal 0.025 N : =
El punto final de la reaccidn '
se obtiene cuando el indica-
dor se torna café. La secuen- . »
cia de colores en el matraz ‘ . )
serd: Anaranjado + verde - ’ e
Azul -+ café. : ‘ Lt e

e
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Cilculo de la Normalidad de Fe (NHy)2 (SOy)2

3
i) Agregue 10 mL de ‘ ii) Después de
K2Cr207 0.25 N a enfriamiento a temperatu-
un matraz Erlenme ra ambiente, titule como
yer v 30 mL de en el paso niimero 9)

H2S0y conc. di-
luya a 100 mL con
H20 destilada

iii) Se determina la normalidad
del Fe (NHy)2(SOy)2 segiin:

N
Vk2Cr207 KoCrs07_
\Y

Fe (NHy)2(SO4)2

N (Fe (NH,)2(SOy))
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e - A DN o N\ B e
[tfg;‘YcaléglO de la on.én mg/L
S - A

¢ = fab)-N. (8000)
"DQO mL de muestra

'donde:

a= mlL de Fe (NHy);(SOu),
requeridos para titular blanco*

b= mL de Fe (NH,),(SO0,),
requeridos para titular la muestra

- Ns Normalidad del Fe (NHy) 2 (SO4) 2> (calculada)

* Se toman 20 mL de agua destilada Y se procede con los
pasos del 1) al 9) ‘




N

Conclusiones

1. Compare la determinacién de la DQO con la de la DBO y mencio
ne ventajas y desventajas

2. ¢Es arbitraria la eleccidn de la Normalidad del titulante

en la prueba de DQO? Lxplique
Aparatos

Plato o manto eléctrico de calentamiento
Matraces de destilacién, de 250 mL de capacidad con condensa
dor de reflujo ‘
Bureta, pipetas, probeta
. Perlas para control de la ebullicién

Reactivos

. Solucién esténdar de dicromato de potasio, 0.025N

. Solucidén de &cido sulfarico y sulfato de plata

. Acido sulfirico concentrado
Solucién de indicador ferroin

. Solucidn esténdar de sulfato ferroso amoniacal aproximadamen-
te 0.25N (Valorada)

. Soluciones problema (aproximadamente 50 mL por grupo de estu-
diantes) de acetato de sodio (750 mg/L) y de caldo lactosado
(300 mg/L)

. Aguas negras

. Blanco de agua destilada

NOTA: Las soluciones para la determinacidén de la DQO, se prepa-

ran de acuerdo a los Métodos Esténdar para andlisis de

aguas y aguas residuales.
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POOrganismos

Jz.El‘cloro en el agua puede estar presente como cloro llbre (en
“fforma de &cido hipocloroso e ion hipoclorito o ambos(, o como
A{cloro combinado (cloraminas y otros derivados del cloro). Am-
‘ }bos,'libre'o combinado, pueden estar. presentes simulténeamépte
1 fLaxaémaﬁda1de cloro de un agua la causan reductores inorgdni-
'f; f iC0§, tales como 1oswgggg§“£gpgg§g§, manganosos, nitritos, sul-
- jfurqg_lwg,lfiigs_ '

La demandé de cloro en el agua es la diferencia entre la canti-
;_dad de cloro aplicada a un efluente tratado y la cantidad de
cloro 11bre, combinado o total que permanece al final del pe—'

'PlOdO de contacto ;

?‘CUando se ‘agrega suficiente cloro se puede alcanzar el "punto
de quiebre"”, el cual depende del pH, relacién de cloruros o com-

puestos nitrogenados presentes y otros factores

Una de las ventajas mds importantes de la cloracidén es el nime-
ro de reacciones que pueden resultar del cloro con otros compues
tos tales como amonio, fierro, manganeso, sulfuros y proteinas,y

con compuestos como el fenol produce problemas de _sabor y olor.
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7
Cioro 6
residual
5 .
mg/L S
4
3
2 cloro
Cloro residual residual
combinado 11§re
v r - . predominante
en predominancia o
7
2 3 g 2 i 'y . A . A Fy A -

1 2 3 4 5 6 7 8 9.

dosis de cloro mg/L
Reacciones del cloro

Con agua: :

Cl, + H20 2 Hocl + HY + c1”

Con el ién amonio:
NHs + HOC1l =+ NH2 Cl1 + H20 monocloraminas\
NH2 C1 + HOC1 * NH Cl2 + H20 dicloraminas
NHCl2 + HOC1l * NCls + H20 +tricloraminas

Con agentes reductores por ejemplo:

- .+
Mn*t, NO2T, Fett y Has:

H2S + 4Cl2 + 4H20* H2 SO + 8HKCL
Con compuestos orginicos que posee ligaduras insaturadas

g
- C=C-~- + HOC1 - ? - ? -
H H

134




Lo “?kA » : L *E”QF

R ’PEdCédimiento ) 1
_ f Determlnar la dosis Sptima y el mejor pH de coagula01on de
~Vf;f;? Hacuerao a la parte 4.5, a la muestra de agua negra-

IIJZ{QClorar a punto de quiebbe de acuerdo al procédimientO'gréfi605?

- a51e1:égua'negra tratada
b) el agua negra cruda
L e) el agua destilada

ij 3. Determinar mg/L de Cl, (demanda de cloro) por el método.yodgng
1 - métrico. \ SRR

_—j—__—_—_——,




‘Cloracidn a Punto de Quiébfe - h

/
1) Procese 4 litros de agua 2) Tome una muestra de 250 mL
negra de acuerdo al pro- y transfiera a una botella
cedimiento de la practica de 300 mL

anterior considerando la
dosis dptima y el mejor

PH

3) Agreque a cada botella 4) Espere 45 minutos y determi
los mililitros de la ‘ ne el cloro residual de
solucidn de cloro que acuerdo con los pasos 9),

le corresponden: 10), 11) vy 12)
(de 1 a 30 mL) ‘
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'5) Tome 250 mL de agua libre
g de cloro (destilada)
.Y transfiera a una

botella de 300 mL

6) Agreqgue a cada botella los
mililitros de solucidn de
cloro que le correspondan
(de 1 a 30 mL) espere 30
minutos y siga con los pa-
sos 9), 10), 11) y 12

~7) Tome 250 mL de agua negra
.y transfiera a una

botella de 300 mlL

)

8) 2Agreque a cada botella los -
mililitros de la solucidn
de cloro que le correspon--
dan (de 1 a 30 mL) espere
30 minutos y siga con los
pasos 9), 10), 11) y 12)




9) Agregue 2.5 mL de &cido
acético a la muestra de
250 mililitros

10) Vierta 0.5 gramos de
yoduro de potasio

N,

&/8 - A 9

Heype &76- 5663
J//

11) Titule inmediatamente con
tiosulfato de sodio. Use
como indicador almiddn

12) Calculos:

(A + B) xN x 35450
mL. de muestra

mg/I, de Clz=

A= Vol. de tiosulfato en mL

N= Normalidad de tiosulfato

B= Volumen agregado al "blanco"
de agua '
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v

Reporte en forma tabular los resultados

. i gvaluaci6n de resultados

[

gbﬁfeﬁga'una:gf&ficé de désis de clorO'enwmglL contra cloro i

. residual en mg/L para los tres tipos de aguas.

1. Evalde los resultados obtenidos para el agua tratada»y,éruda

;?2; Jios resultados obtenidos muestran el punto de quiebre?éConsi-

dera conveniente eliminar algunos puntos o elaborar las cur-.

vas‘mésvdetalladgmente?

- Conclusiones

o1 Mencionar si se alcanzaron las metas y objetivos de la préc- -

tica. Si no fue el caso, indique las observaciones pertinen-

tes en cuanto a metodologia, preparacidén de soluciones y uso

Fi  de equipo

2. ¢La realizacién de esta practica tiene alguna utilidad para

( - N 3 [ -
‘su formacidén como Ingeniero Ambiental?

 Aparatos

. Vasos de precipitados, probetas
. Botellas de 250 mL
. Pipetas, buretas

Agitador mecdnico de 6 piazas.
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Reactivos

. Sulfato de aluminio (1 mL= 10 mg)
Acido clorhidrico IN
Hidréxido de sodio IN .
10 litros de agua negra por grupo de estudiantes’
Solucidn de hipoclorito de sodio de 30,000 a 50,000 mg de
cloro equivalente por litro (guardar en frascos color &mbar)
Acido acético concentrado '
Solucidén 0.025 N de tiosulfato de sodio
Yoduro de potasio (cristales)

Solucién de almidén como indicador
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‘Desarrollar en el laboratorio algunos procesos de remocidén de
contaminantes, evaluando su eficiencia mediante métodos instru-

mentales de alta precisién

~.ﬁetas

. Familiarizar al estudiante con el uso del espectrofotdmetro

‘de absorcidén atémica y el fotémetro de flama

. Evaluar la efectividad de los procesos de intercambio i6nico
y destilacidén, en la remocidén de sales mediante el fotdmetro
de flama

. Determinar espectrofotométricamente algunos metales pesados

presentes en un agua residual

Introduccidn

Debido a que los contaminantes se encuentran presentes en canti-
dades muy pequefias o 'trazas", es necesario recurrir a equipos
electrdnicos mas avanzados, como lo son el fotdmetro de flama y
el espectrofotdémetro de absorcidén atémica. Para manejar estos
equipos y obtener buenas respuestas. de parte de ellos, se requie
re - segulr las instrucciones que marcan los manuales de opera-

cibén y darles el servicio de mantenimiento adecuado

Ademids de lo anterior, se necesita cierta destreza por parte del “-

analista, ya que las sustancias por determinar pueden presentar
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interferencias de diferente naturaleza y conducir a resultados
erréneos. La calibracién de estos equipos en ocasiones no es
muy rdpida, sin embargo una vez que ésta se llevd a cabo, se
pueden analizar un nidmero grande de muestras en un intervalo de

tiempo relativamente corto

La etapa de pretratamiento de las muestras tampoco resulta répi
da de realizar, ya que las muestras generalmente tienen un alto
contenido de materia orgdnica y deben someterse a una digestidn
dcida con un poco de calor, hasta obtener un 1lfquido transparen
te; en ocasiones sblo basta con filtrar la muestra y en algunas
otras, hay que filtrar y digerir. Este pretratamiento es nece-

sario para evitar que se obstruyan los ductos del equipo

Debido a que la destilacidn y el proceso de intercambio idnico
presentan una alta eficiencia, se recurre a estos métodos para -
evaluarlos, pues las cantidades presentes al final de estos pro

cesos son muy bajas o nulas

5.1 Fotdémetro de flama?

La fotometria de flama se basa en la emisién de radiacidén carac
teristica para cada elemento y en la correlacidén de la intensi-
dad de la emisidén con la concentracidén de dicho elemento. La
muestra en solucidn se rocia bajo condiciones controladas den-
tro de una flama. La radiacidén de la flama entra a un aparato
dispersor para aislar la regién deseada *del espectro. Un foto-
tubo y algin tipo de medidor o amplificador electrdnico mide la
intensidad de la radiacidén aislada. Una vez calibrado el foté-
metro con soluciones de concentracidn conocida, se puede corre-
lacionar la intensidad de una linea espectral dada, de concen-
tracidén desconocida, con la cantidad de un elemento presente,
que emite la radiacidn particular. La muestra dispersada se
distribuye dentro del quemador y la muestra total y una porcidn

representativa, se introduce a la flama.
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emiten luz a cierta longitud de onda discreta que es caracteris

tica para ese elemento

Esta técnica, al igual que la colorimetria, hace uso de curvas

patrdn

Procedimiento

1. Prepare 500 mL de las siguientes soluciones de NaCl y KC1
10, 20 y 40 x 10™°M

2. Divida las soluciones en dos partes iguales de 200 mL cada
una. Una parte se destilarid y otra se somete al tratamiento

por resina. Ver procedimiento grafico

3. Elabore una curva de calibracidn para el fotémetro de flama,

de acuerdo al procedimiento grédfico. (De 0 a 100 mg/L de con

centracidn)
4. Lea en el aparato la transmitancia para cada una de las solu

ciones esténdar,asi como también determine Na y K en las

muestras iniciales

Resultados
1. Reporte las lecturas obtenidas del aparato como sigue:

Resultados para la curva patrén de NaCl o KC1l




T ' 1
50 | 50 0 5004 500
{ 500J 50 NacCl '
i AAAr AV e
M») L ——
— 1
: 500_ 500 | 500 |
50 500 KC1
1) Pese exactamente 6 muestras 2) Agregue 200 mL de las solucio-
de resina, en cantidades nes estandar de NaCl y KCl
aproximadas de 2 g. y colo- por separado

que cada una en un vaso de
precipitados limpio de 500

mL
AN
i $T
F—
. . . , + +
3)Mezcle bien y deje 4) Filtre 100 mL 5) Determine K y Na
reposar durante 15 de la disolu- por medio del fotd-
minutos aproximada- cidn metro de flama

mente para alcanzar
el equilibrio
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Destilacidén

KCl

0.001, 0.002, 0.004 0.001, 0.002, 0.004

1) Coloque 200 mL de las soluciones 2) Arme el equipo de
preparadas de NaCl y KCl a las destilacién
diferentes concentraciones
\
\ \V
e ——— 0 e
3) Tire los primeros 25 mL y tam- 4) Reuna 100 mL de destilado

bién los Gltimos 25 mL

y determine Na® y kx*
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Procedimiento gridfico para la Curva de Calibracidén

. 20 40 60 80 100 mg/L.
M)

l NaCl |

(lmL = 0.5mg de la sal)

¢ =~ M

KCl |

% 1) Prepare 100 mL de cada 2) Con las soluciones anteriores,

; una de las sigquientes prepare los siguientes estandares
: soluciones: NaCl y KCl 20, 40, 60, 80 y 100 mg/L

——i 0 L’“ 5
RN > /_>‘ ﬁ .

3) Siga las ins- 4) Ajuste el 100% 5) Una vez ajustado el
truceiones pa- de transmitan- equipo, introduzca
ra el manejo y cia, con el es- cada una de las so-
encendido del apa- tandar de mayor luciones.Lavar con
rato. Calibre el concentracién agua destilada des-
cero con agua des- pués de hacer las
tilada lecturas. Revise

después de cada 5
lecturas la calibra-
cién del equipo
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Vol de Sol. mg Concentracién Conc. Na+ Conc.K' Lectura
1 mL=0.5mg Agregados mg/L mg/L mg/L NaCl KC1 F
4 2 20 7.9 10.5
8 4 40 15.7 20.9
12 6 60 23.6 31.4
16 8 ' 80 31.5 41.9
20 10 100 39.3 52.3

Resultados para las muestras procesadas
3 Resina Destilacidn
' ., + + + +
Concentracidn K Na K Na
10 x 10-*M
20 x 10-"M
40 x 10™"M
2. Grafique las lecturas del aparato (% de transmitancia) con-

tra concentracién conocida de cada una de las soluciones pa-

ra la curva patrdn

3. Obtenga las concentraciones finales de K y Na® para las

muestras, empleando la curva patrdn

4. Obtenga el % de remocidn de los cationes Kk y Na*

Evaluacidbn de resultados

1. ¢Los resultados obtenidos concuerdan con los resultados es-

perados, con respecto a la eficiencia de los procesos de de

salacidén por destilacidén y por intercambio idénico?

2. ¢Son confiables los datos obtenidos por medio del flaméme-

tro?
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Conclusiones

1. Mencione el tipo de errores que se pueden cometer al reali-
zar estos dos procesos de destilacidén asi como los errores
cometidos al emplear un fotémetro de flama para cuantificar
Ky Nat

2. Diga si hubo conceptos nuevos,y si algunos de ellos se refor

zaron

3. Anexe conclusiones adicionales, después de revisar los obje-

E tivos y las metas planteadas
Aparatos
i . Fotdmetro de flama

Equipo para destilacidn

Matraces aforados

Balanza analitica
Pipetas y vasos de precipitados de 500 mL

Reactivos

Sales de KCl y de NaCl

Resina catidénica
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5.2 Espectrofotémetro de absorcidén atdémica’?

Existen tres técnicas espectroscépicas para fines analiticos:

a) emisién atdémica, b) absorcién atémicay c) fluorescencia. Pa-
ra entender cada una de las técnicas, se recurre a los modelos
atémicos, en donde se considera al nuicleo rodeado de electrones,
los cuales ocupan posiciones definidas en los orbitales. Asi,
el "estado basal'", corresponde a la configuracidén electrénica
mas estable y a la de menor energfa. Si se aplica una magnitud
correcta de energia, ésta serd absorbida por el 4tomo,y los
electrones se moverdn a una configuracién menos estable o "esta
do excitado" Dado que este estado es inestable, el 4tomo inme-
diatamente y de manera espontdnea regresari a su configuracidn
de estado basal. E1l electrdén regresard a su posicién de orbital
estable y la energia emitida es equivalente a la cantidad de
energia absorbida inicialmente en el proceso de excitacidn

La longitud de onda de la energia radiante emitida estéd direc-
tamente relacionada a la transicién electrdnica que ha ocurrido.
Dado que cada elemento tiene una estructura electrdnica caracte
ristica la longitud de onda de la luz emitida es una propiedad

Unica de cada elemento

Este proceso de excitacidén y decaimiento el estado basal, esté

involucrado en los tres campos de espectroscopia atdmica

En emisidén atdmica, una muestra se somete a una alta energia
térmica para producir 4tomos en estado excitado, capaces de emi
tir luz. La fuente de energia puede ser un arco eléctrico, una
flama, o mds recientemente, un plasma. La cantidad de interés
en las medidas de absorcidén atémica es la cantidad de luz en la
longitud de onda resonante la cual es absorbida como la luz que
pasa a través de una nube de &tomos. Conforme el nilimero de &to
mos en la trayectoria de luz se incrementa, la cantidad de 1luz

absorbida se incrementa en una forma predecible. Mediante la
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medida de la cantidad de luz absorbida, se puede realizar una
determinacidén cuantitativa de la cantidad del elemento analito
presente. El uso de fuentes de luz especiales vy la seleccidn
cuidadosa de la longitud de onda, permite la determinacidn
cuantitativa especifica de elementos individuales en la presen-

cia de otros

La nube de &tomos que se requiere para las medidas de absorcidn
atdémica, se produce suministrando suficiente energia térmica a
la muestra para disociar los compuestos quimicos en &tomos 1li-
bres. Para este propdsito se aspira una solucidn de muestra
dentro de una flama alineada en el rayo de luz. Bajo las condi
ciones propias de la flama, la mayoria de los &tomos permanece-
rdn en la forma del estado basal, la cual es capaz de absorber
luz en la longitud de onda analitica de una fuente (l&mpara).

La absorcidn atémica es uno de los métodos mds populares para

la determinacidén de metales pesados, debido a que esta técnica
ademds de precisa y exacta, es fdcil y répida una vez calibrado
el aparato. La eleccibén de utilizar el dispositivo de flama o
el de horno de grafito como fuentes de energia térmica para ex-
citar los &atomos, depende de las cantidades de muestras y de las
concentraciones del analito, presentes en ellas; ya que el dispo
sitivo de flama se emplea cuando la muestra es grande y con al-
tas concentraciones de analito, si las concentraciones son peque
flas y el volumen de muestra es poco se emplea el horno de grafi-
to. En ocasiones, la presencia de ciertas interferencias influ-

yen en la decisidn para emplear uno u otro de estos accesorios

Esquemdticamente el proceso de absorcidn seria:

- —

/.\\—/ + . —_—

energia dtomo en estado dtomo en estado
basal excitado
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Un espectrofotdmetro de absorcidén atémica de doble haz tiene L&

i

sicamente las siguientes partes:

Rayo de referencia

Detector
electrdnico
D
Monocromador Lector
Horno o E
Flama 1
*Interruptor periddico rotatorio
Resumiendo, este aparato consiste de una fuente de luz que emi-

te el espectro de linea de un elemento (ldmpara de cdtodo hueco)
y un sistema para atomizar la muestra (normalmente una flama),
un medio para aislar una linea de resonancia a una longitud de
onda determinada (monocromador); un detector fotoeléctrico con
equipo de ampliacidén y medicidn electrdénica. Los dispositivos

adicionales al instrumento son:

Quemador.- El quemador mds comin es el premezclador, el cual

conduce el liquido pulverizado en una cdmara de condensacidén

Cabezas del quedor.- Se seleccionan de acuerdo con las indica-

ciones del instructivo del aparato

Ldmparas de cdtodo hueco.-~ Se debe emplear una ldmpara del ele

mento que se vaya a medir
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5.2.1 Determinacién espectrofotométrica de algunos metales pe-

sados *

El método se basa en la absorcidn de energia por los 4tomos del
elemento a analizar cuando es atomizado a través de una flama
de Acetileno- Aire u Oxido Nitroso-Acetileno, la cual disocia
los compuestos dejando al metal absorber la energia proporciona-
da por una lampara de catodo hueco del mismo metal. Esta absor

cién es proporcional a la concentracién del metal en la muestra

En la determinacidén de la mayoria de los metales que pueden de-
terminarse por aspiracidén directa, la interferencia mis frecuen
te es la llamada "interferencia quimica' que causan una disminu
cidén en la absorcidén de la energia debida a la combinacién de
los &tomos en la flama. Esto ocurre cuando la flama no es 1lo
suficientemente caliente para disociar las moléculas (es el ca-
so de las interferencias por fosfatos en la determinacidén de
magnesio), o cuando el dtomo ya disociado reacciona inmediatamen
te y forma un compuesto que no se disocia a la temperatura de 1la
flama. En consecuencia se debe de emplear otra flama mias calien
te como es la de Acetileno-Oxido Nitroso, o se adicionan sustan-

cias que faciliten la disociacidn de las moléculas del problema

Las interferencias mds comunes son:

Elemento Interferencia Solucidn

Magnesio Fosfatos Adicionar lantano

Manganoso Silice Adicionar calcio

Silicio No se disocia en Flama de &6xido
aire-acetileno nitrosco-acetileno

Bario No se disocia en Flama de &xido
aire-acetileno nitroso-acetileno

Bario Alta ionizacidn Adicionar sodio
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Arsénico y La flama de

Selenio acetileno-aire hidrégeno-argén

absorbe la misma

longitud de
Calcio Fosfatos

Fierro Silice

Para eliminar todo tipo de interferencias en cada elemento, se-

ré necesario consultar el manual de operacidn del aparato dispo

nible

Procedimiento

La muestra se debe colecter en

como se indica en la Norma NOM-AA-3 "Aguas Residuales-Muestreo"

y la NOM-AA-14 "Cuerpos Receptores-Muestreo" segiln sea el caso

El tratamiento de la muestra dependerd del tipo de metales que
se van a determinar; si se deseandeterminar metales disueltos,
la muestra se filtra a través de una membrana de 0.45 um (pre-
viamente lavada con una solucidn de &cido nitrico 1:1). En

cualquier caso,acidificar la muestra con &cido nitrico concen-

trado hasta un pH de 2 o menor.

les suspendidos o materia orginica, se requiere otro tratamien-

to especifico que consistird en una digestidn

1. Con la muestra proporcionada, lleve a cabo su tratamiento

de acuerdo al procedimiento grafico

2. Calibrar el equipo de acuerdo a las instrucciones del manual

e introducir la muestra, leer los elementos de interés

Flama de F

onda

Adicionar lantano

Adicionar calcio

frascos de polietileno de acuerdo

Si la muestra contiene materia
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Tratamiento de la rmuestra

S

SR

——

1) Transfiera una porcidén  2)
representativa de la
muestra bien mezclada
(50 a 100 mL de mues-
tra) a un vaso de pre-
cipitados

N
Agregar 5 mL de 3) Cubra el vaso con
acido nitrico un vidrio de reloj
concentrado

OV

4) Evaporar casi a sequedad
en una placa de calenta-
miento, asegurandose que
la muestra no hierva

%4

5) Enfriar el vaso de precipitados y

agregar 5 mL de acido nitrico
concentrado
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6) Volver a cubrir el 7) Aumentar la tempe- 8) Continuar calentando
vaso y regresarlo ratura hasta reflu- y cuando sea necesa-
a la placa de jo lento rio, agregar &4cido 4
calentamiento nfrico concentrado E

AN

9) Cuando se obtenga un 10) Lavar las paredes del vaso
residuo de color claro de precipitados y el vidrio
se considera a la di- de reloj, con agua destilada
gestidn completa o deionizada
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11) Filtrar la muestra para 12) Aforar el volumen a 50 mL o

evitar que los silicatos a 100mL segin el volumen de
y otros materiales la muestra tomados original=-
obstruyan el atomizador mente (paso 1)

13) La muestra asi tratada, estd lista para determinarle metales pe-
sados
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Resultados

Reporte los resultados en partes por milldén y en forma de tabla

tvaluacidon de resultados
1. ¢Considera los resultados obtenidos como satisfactorios?

2. ¢Se justifica la presencia de estos cationes en la muestra?

Conclusiones

1. Mencione si los objetivos y las metas propuestas en un prin

cipio se alcanzaron

2. ¢Que puede inferir acerca del método de absorcidén atdmica

para determinar metales pesados en la muestra?
3. (E1 pretratamiento de la muestra lo considera adecuado? ¢Qué
recomendaria?
Aparatos
. Espectrofotémetro de absorcidn atdmica
Lamparas especificas de cada elemento
. Vasos de precipitados, pipetas, vidrios de reloj
Parrilla eléctrica

Reactivos

. Flama aire-acetileno
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Acido nitrico concentrado

Solucibén patrén de los elementos a determinar











