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PREFACIO

Este manual revisado llena la necesidad de un volumen
adecuado a las capacidades de pequefios laboratorios y
plantas de tratamiento que trabajan en el campo, para
quienes los Métodos Estdndar son muy complejos, pre-
sentando los métodos de control de plantas que pueden ser
usados para comprobar las variaciones diarias de la calidad
del agua y ajustar las dosis quimicas del tratamiento.

Este manual no pretende sustituir a los Métodos
Estdnder. Su propésito es auxiliar al principiante, per-
mitiéndole experimentar con métodos simples, de modo
que adquiera habilidad en el laboratorio, lo que posible-
mente le permita emplear, con posterioridad, los procedi-
mientos mds complejos descritos en los Métodos Estindar.
Por lo tanto, se debe considerar a este manual como una
introduccién a los Métodos Esténdar.

El manual es una presentacién sencilla de los métodos
comunes, que utilizan aparatos poco costosos y facilmente
disponibles y que dependen de técnicas simples, féciles
de seguir. Los métodos que aqui se describen son adecuados
para muchas aguas potables. Sin embargo, la propia
simplicidad de estos métodos limita su uso a aguas de
alta calidad, de composicién relativamente constante y
conocida. En cada método se ha otorgado una destacada
importancia a la seccién titulada ‘‘Advertencia’’, en la
cual se trata de definir los limites de su aplicacién.

Muchos departamentos estatales de salud realizan
periddicamente andlisis bacteriolégicos y quimicos de las
aguas potables dentro de la zona de su jurisdiccién. Se
recomienda al operador que obtenga una copia de esos
resultados y que también procure asesorarse, para saber
si los métodos que aqui se describen son adecuados para
su situacién particular. Con algunos abastecimientos de
agua, solo se pueden obtener resultados adecuados utili-

i

zando los procedimientos mds complicados que aparecen
en la dltima edicién de los Métodos Estdndar.

Este manual ha sido revisado por R. Freeman (Escuela
Técnica de Agua y Aguas Servidas) y por Michael Taras
(Fundacién de Investigacién de la AWWA) a fin de reflejar
los métodos més recientes para una exacta determinacién
del contenido de cloro en el agua. Se han cambiado tam-
bién detalles en las secciones de determinacién de alcali-
nidad, aluminio, calcio y oxigeno disuelto. Asimismo se
han eliminado los errores de la edici6n original.
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Ingenieria Sanitaria Robert A, Taft, Cincinnati, Ohio, por
sus destacadas contribuciones a la preparacién de este
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Introduccién General

Antes de verificar cualquier examen de aguas, es muy
recomendable cierta guia en analisis cuantitativo. Se re-
comienda particularmente al principiante que consulte
a un profesor competente y que concurra, cuando me-
nos a uno y, de preferencia, a varios cursos breves de
los que ofrecen periédicamente los departamentos esta-
tales de salubridad. La instruccién escolar, las demostra-
ciones y el trabajo supervisado en el laboratorio propor-
cionan un complemento valioso a las lecturas y practicas
aisladas.

El laboratoric de una planta potabilizadora es un
lugar para desarrollar trabajos de precision y, por lo
tanto, se debe conservar en una forma limpia y ordenada.
Como un primer paso en este sentido, a cada pieza deter-
minada de equipo se le debe asignar un lugar o espa-
cio particular en el laboratorio. Los gabinetes, gavetas y
estantes de laboratorio no se deben usar como lugares
generales de almacenamiento para herramientas, piezas
de repuesto o partes diversas de equipo; tampoco se debe
usar al laboratorio como cocina o comedor. Las figuras
1 y 2 ilustran algunos de los aparatos y equipos que, por
lo general, se encuentran en un laboratorio comin. (En
las secciones correspondientes del manual se ilustran los
equipos necesarios para examenes bacteriologicos y de
plancton.)

Todos los reactivos quimicos se deben conservar en
recipientes apropiados, con etiquetas claramente legibles.
El equipo y los reactivos sc deben proteger del polvo,
de la humedad y de vapores daninos. Cuando se tienen
que practicar comparaciones de color, sc debe contar con
una iluminacién adecuada. Se deben proporcionar abun-
dantes medios para la limpieza, lavado y secado, lo mis-
mo que para lubricacién y labores generales. Debe pres-
tarse particular atencién en lo que concierne a la balanza
analitica, la cristaleria volumétrica, el agua destilada, las
soluciones valoradas, el equipo colorimétrico, los registros
y las muestras.

1. EQUIPO PARA PESAR

Se tienen en uso comun dos tipos de balanzas. La ba-
lanza “granataria” pesa cargas hasta de 1 kilogramo
(abreviado “kg”), con una exactitud de 0.1 gramo (abre-
viado “g”), y es adecuada para muchas pruebas de ru-
tina.

La balanza analitica ordinaria pesa sustancias hasta
de 200 g, con una exactitud de 0.0001 g (0.1 miligra-
mo, abreviado “mg”). Estas balanzas son esenciales para
la preparacion de soluciones valoradas. La balanza ana-
litica es un instrumento delicado y se la debe tratar con
consideracion. Si dispone de un manual de instrucciones,
se deben seguir cuidadosamente sus indicaciones, para lo-
grar determinaciones correctas de peso y para aprovechar,
en forma Gptima, la sensibilidad de la balanza de acuerdo
con las especificaciones del fabricante. Cuando la ba-
lanza no se utiliza, tanto los brazos como los platillos
deben retirarse de los soportes de cuchillas por medio
de una perilla dispuesta para el propésito y se debe cerrar
la puerta de la caja de la balanza. Esta puerta también
se debe cerrar cuando se esta realizando la pesada final
por medio del “‘caballete’’; de otro modo, las corrien-
tes de aire pueden originar el desplazamiento de la aguja
o fiel indicador. La balanza se debe ajustar regularmente
a cero por medio de los tornillos dispuestos para ello.
Para colocar las pesas en los platillos de la balanza, deben

‘usarse unas pinzas pequeiias, con puntas de marfil; las

pesas deben agregarse una por una, comenzando por
la mds pesada y continuando, en orden descendente, a
la pesa siguiente mds ligera. Cuando se agregan pesas
de 1 g, 0 mas, es recomendable que los brazos se levanten
de sus soportes de cuchillas. Las pesas se deben regresar
siempre a sus respectivos lugares en el marco de pesas.
Es una buena préctica de conservacién limpiar los platillos
de la balanza y el piso de la base de la caja con una brocha
de pelo de camello antes y después de usar la balanza.

Para pesar muchos de los reactivos quimicos en es-
tado sélido, necesarios para la preparacién de soluciones
valoradas, es recomendable emplear un par de vidrios
de reioj contrapesados. Estos vidrios de reloj evitan que
los reactivos corrosivos ataquen a los platillos metalicos
de la balanza. En la practica, se coloca un vidrio de
reloj en cada uno de los platillos de la balanza, ajus-
tando el mecanismo de pesar exactamente a cero. A con-
tinuacion, por medio de las pinzas con puntas de marfil,
se colocan las pesas analiticas necesarias, del marco de
pesas al vidrio de reloj de la derecha de la balanza; a
continuacién se agrega, con una espatula, la cantidad ne-
cesaria de sustancia al vidrio de reloj de la izquierda,
hasta que ambos platillos queden en equilibrio exacto.




FIG. 1. CRISTALERIA DE LABORATORIO (véase pag. 3)
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2. CRISTALERIA

Generalmente, la cristaleria de laboratorio debe ser
del tipo refractario, o resistente al calor, denominado
“pyrex” (que se vende bajo las marcas comerciales
“Pyrex” y “Kimax”; cualquiera de ellas puede usarse
cuando se especifica cristal pyrex en este manual).

Los frascos, vasos y agitadores, fabricados de plastico
de polietileno, son adecuados para varias operaciones de
laboratorio. Sin embargo, el material de polietileno es in-
atil en presencia del calor o de sustancias fuertemente
oxidantes, por lo que nunca se debe usar para tales apli-
caciones dafiinas a este material.

— KIHAK usa )

Matraces aforados. Los matraces aforados son frascos
en forma de pera, con cuellos esbeltos y angostos. Su
capacidad varia de 25 a 2,000 mililitros (abreviado “ml”)
y el nivel al cual se alcanza su capacidad se indica por
un anillo grabado alrededor del cuello.

Un liquido contenido en un tubo vertical de cristal
muestra una curvatura en su superficie expuesta; la su-
perficie curvada del liquido se conoce con el nombre de
menisco. Un matraz aforado lleno se debe observar al
nivel de la visual, para que las secciones frontal y trasera
del anillo queden en una linea recta y para que el fon-
do del nivel del agua (el menisco) quede tocando esta
linea. Cuando se utilice cristaleria volumétrica, como

o)

FIG. 1. CRISTALERIA DE LABORATORIO

Clave: (a) frasco para muestra de agua; (b) frasco de cristal para
laboratorio; (c) frasco de plastico para laboratorio; (d) frasco
de tapon de cristal, para la DBO; (e) piceta; (f) frasco gotero
con pipeta en el tapon; (g) buretas y soporte; (h) bureta auto-
madtica; (i) bureta automdtica con frascd de polietileno; (j) ma-
traz aforado; (k) probeta graduada; (l) pipeta volumétrica;
(m,) pipeta groduada o de Mohr; (n) pipeta-gotero graduada; (o)
pipeta-gotero medicinal; (p) pipeta de seguridad; (q) pipeta
automdtica; (r) soporte para pipetas; (s) tubos de Nessler, forma

alta, y gradilla; (t)'vaso de precipitados; (u) matraz Erlenme-
yer de boca ancha; (v) gradilla para tubos de ensaye; (w) em-
budo para filtracion y soporte; (x) agitador de varilla de vidrio
y perlas de vidrio; (y) tubos de filtracién, con tapones de lana
de vidrio; (z) papel filtro: (1) doblado en semicircule; (2)
doblado de nuevo en un cuarto de circulo: (3) doblez cuddruple.
con una esquina desgarrada para mejorar el contacto con el
cristal, cuando se inserta, con firmeza, en un embudo de fil-
tracion,
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FIG. 2A. OTROS APARATOS DE LABORATORIO
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matraces, probetas graduadas, buretas y pipetas, las lec-
turas siempre se deben hacer en la parte inferior de la
curva (el menisco), como se ilustra en la figura 3.

Los matraces aforados se usan para la preparaciéon
y dilucién de soluciones valoradas. Por ejemplo, un acido
0.02N (véase sec. 5) se puede preparar midiendo con
una pipeta volumétrica (véase mas adelante) 50 ml
de una solucién madre de acido O.1N, vertiéndolas en un
matraz aforado de 250 ml. Después de llenar hasta el
aforo con agua destilada, su contenido se mezcla integra-
mente, invirtiendo el matraz por 15 veces, o mas. Como
el matraz se ha proyectado para propésitos de medicién,
su contenido se debe cambiar, de inmediato, a un frasco
limpio de almacenamiento.

Probetas graduadas. El caballo de batalla del labo-
ratorio es la probeta graduada. Se dispone de ellas en
capacidades hasta de varios litros, con graduaciones mar-
cadas en mililitros, excepto para el tamafio de 10 ml,
que se subdivide en fracciones de mililitros, y los tama-
fios mayores de 250 ml, que se graban a intervalos de
56 10 ml

Muchas clases de cristaleria volumétrica presentan las
marcas ‘‘T.C.”, para indicar que “‘pueden contener’ (*'to
contain”, en idioma inglés) un volumen liquido determi-
nado. Otras clases de cristaleria se encuentra marcada
“T.D.”, para indicar “entregar” (“to deliver” en idioma
inglés) dicho volumen. Cierta porcion de agua se adhiere
siempre a la superficie intertor de un matraz o de una
probeta, dando por resultado una diferencia entre la can-
tidad que se vierte en una probeta seca y la que se vierte
posteriormentc. El analista sec debe precaver del uso de
cristaleria volumétrica sucia, como pipetas, buretas, pro-
betas y matraces volumétricos, para que tenga la segu-
ridad de que entregan los volumenes correctos.

Buretas. Una bureta es un tubo de cristal graduado
en una parte de su longitud. Las capacidades mas usua-
les son 10, 25 y 50 ml. Las graduaciones en décimos de
mililitro permiten que se puedan estimar fracciones de dé-
cimos. La bureta se fija a un soporte, por medio de unas
pinzas, v se llena por arriba; por lo general, a través de
un embudo. El exceso de solucién, arriba de la linea cero,
se drena por medio del grifo, antes de iniciar la titula-
cién. Siempre se lee dos veces una bureta y la diferencia
entre las lecturas representa el volumen entregado del
reactivo de titulacién. Deben tomarse precauciones con

ety

Clave: (a) balanza analitica; (b) balanza granataria, de plati-
lios; (c) marco de pesas y pinzas; (d) desecador de cristal; e)
desecador de aluminio; (f) vidrios de reloj tarados, pare plati-
llos de balanza; (8) escurridero para cristaleria; (k) cacerola
de porcelana; (i) cdpsula de evaporacion; (j) mortero y mano
o pistilo; (k) cucharilla de medicidn; (1) mechero Bunsen, de
gas; (m) mechero Fisher, de gas, para alta temperatura; (n)
plancha caliente, eléctrica.

respecto a las burbujas de aire, debidas a la incapacidad
de la solucién tituladora para mojar el cristal, de modo
uniforme, en toda su longitud. Se debe evitar el uso de
grifos que no sean herméticos, pues permiten que se pier-
da lentamente el reactivo mientras no se usa la bureta.
Para que el grifo de una bureta pueda funcionar satis-
factoriamente, necesita una lubricacién frecuente. Para
lograr los mejores resultados, se debe aplicar una pelicula
delgada de lubricante, como vaselina, sobre la superficie
interior previamente secada del grifo. El lubricante debe
usarse con discreciéon ya que un exceso en el grifo puede
obturar la punta de la bureta y contribuir, al mismo tiem-
po, a la formacién de burbujas de aire en la misma punta.

Aunque las buretas se han disefiado especificamente
para entregar soluciones tituladoras, las personas que ex-
perimenten dificultades en el control de las pipetas pue-
den recurrir a la bureta como un sustituto conveniente,
para poder medir volimenes exactos de las soluciones
patrones que se necesitan en operaciones colorimétricas.

Se han introducido mejoras en la bureta clasica, con
el propésito de acelerar las titulaciones. Se han disefiado
unidades de cero automatico, que se montan directamen-
te sobre un frasco de almacenamiento, con un dispositivo
para pasar rapidamente la solucién del frasco a la bureta.
Este tipo de sistema de bureta se encuentra disponible
en varias diferentes formas. Uno de los disefios mas sim-
ples es el que emplea un frasco compresible de polietileno,
que 4 la vez sirve de recipiente y de bomba de presién.

Pipetas. Se tienen dos clases de pipetas en uso gene-
ral. Aquella con una sola marca de aforo cerca de su ex-
tremo superior, que se denomina pipeta volumétrica.
Aquella con un vastago graduado, que se conoce como
pipeta de medicién o de Mohr, que mide cualquier vo-
lumen dentro de la capacidad de disefio de la pipeta.

Un extremo de la pipeta se encuentra ahusado; el
otro extremo, o boca, se encuentra pulido a fuego, para
que se pueda tapar ficilmente con el dedo. El extremo
puntiagudo de la pipeta se inserta en el frasco, se suc-
ciona el liquido hasta que pase del aforo superior y la
abertura superior se tapa, rdpida y herméticamente, con
el dedo indice. La punta de la pipeta se enjuaga con una
tela limpia. A continuscidn, se levanta el dedo apenas lo
suficiente para que el liquido descienda gradualmente
hasta quedar exactamente en el aforo cero. Se detiene de
nuevo el escurrimiento, volviendo a aplicar la presion
integra del dedo, después de lo cual se permite que el li-
quido medido escurra libremente en el recipiente de reac-
cion, para lo cual se retira el dedo de la abertura supe-
rior. No se debe soplar la ultima gota que queda en la
pipeta.

Cuando se succiona liquido en una pipeta, siempre
debe mantenerse sumergida la punta mientras se aplica
la succién. Debe evitarse una succién vigorosa durante
la operacién de llenado porque se pueden formar burbu-
jas que se eleven a la superficie, tomando algiin tiempo
para destruirse, lo cual dificulta la lectura exacta.
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Nunca se debe aplicar la succién con la boca para
pipetear soluciones que desprendan vapores dafinos o
que contengan toxicos. Para tales situaciones, se debe dis-
poner de una pipeta de seguridad, equipada con un bul-
bo de hule y una valvula de retencién. Son convenientes
los goteros medicinales cuando se trata de medir peque-
fios volliimenes, desde unas cuantas gotas hasta 1 ml.

Para trabajos exactos, las muestras se deben medir
con pipetas volumétricas. Cuando se desea rapidez, sacri-
ficando algo de precisién, se obtienen resultados acepta-
bles con la medicion cuidadosa de volimenes de mues-
tras en probetas graduadas de 100 a 50 ml. Sin embargo,
para menos de 50 ml, conviene utilizar pipetas volumé-
tricas para determinar los volimenes de las muestras,
debido a que los errores de medicién pucden alterar el
resultado final en grado significativo.

Cutdado de la cristaleria. El gabinete de limpieza
debe contener un abastecimiento adecuado de jabén, de-
tergente, cepillos, escobellones y esponjas. Muchos ensa-
yos de aguas se han echado a perder por un lavado defi-
ciente. Tanto la cristaleria de medicién como la de mez-
cla deben estar limpias. Todas las pipetas y buretas se
deben enjuagar inmediatamente después de su uso; pri-
mero con agua corriente y después con agua destilada
antes de que el aire transforme las sustancias disueltas
en secas, sobre el cristal. Cerca de todos los sumideros del
laboratorio se debe encontrar un marco con clavijas (es-
curridero), para montar sobre ellas y boca abajo los
matraces y frascos y, de preferencia, con una dotacién
de pinzas para fijar las pipetas. En esta forma, la crista-
leria se escurre inmediatamente después del lavado. Nun-
ca deben usarse toallas y telas sucias para secar el interior
de vasos, matraces o frascos.

Para los casos de limpieza dificil, es recomendable que
se utilice un buen detergente doméstico. La cristaleria cu-
bierta de polvo, o que ha contenido sustancias pegajosas
o adhesivas, tales como mieles o lodos de aguas negras,
se debe restregar por completo con dicho detergente.

Otra mezcla para limpieza (mezcla crémica), que tie-
ne gran aplicacién en el laboratorio, se prepara vertiendo
40 a 50 g de bicromato de potasio en un frasco con ta-
pon de cristal o de caucho, y vertiendo después 1 litro
de acido sulfirico concentrado. No deben usarse fras-
cos de plastico, ni tapones de corcho o de plastico porque
los ataca el 4cido cromico de la mezcla limpiadora. La
absorcién de la humedad propia de la cristaleria himeda

Clave: (o) pinzas para crisol; (p) pinzas para vasos de precipita-
dos; (q) léimpara infrarroja, para desecacion; (r) comparador
colorimétrico del tipo de disco; (t) fotémetro Lumetrén, para
tubos de Nessler; (u) fotometro Hellige; (v) desmineralizador;
(w) alambique para la destilacion de agua.

o del aire hace que se disuelvan los cristales de bicromato
de potasio, con una pérdida consiguiente en su poder
limpiador. Se pueden agregar, de tiempo en tiempo, cris-
tales de bicromato de potasio con el objeto de renovar
el poder limpiador. La mezcla crémica se debe desechar
cuando adquiera un color verde.

La mezcla cromica debe manejarse con extrema pre-
caucién, limitando su uso a los problemas maés dificiles
de limpieza. La mezcla es tan activa que rapidamente
ataca los tejidos humanos, lo mismo que las prendas de
vestir de algodon, lana y la mayoria de las fibras sinté-
ticas.

Cuando sea necesario, se deben tener a mano liquidos
limpiadores especiales, como alcohol, tetracloruro de car-
bono y acido muriatico o clorhidrico (que es especialmen-
te efectivo para eliminar los depésitos o incrustaciones
de hierro y de carbonatos).

Desecadores. Un desecador es un recipiente de cristal
grueso, con una tapa removible y un falso fondo situado
sobre la base verdadera. El espacio que queda abajo del
falso fondo se llena con un agente desecador, con el pro-
pésito de mantener seco al aire dentro del recipiente,
mientras se enfrian a la temperatura ambiente las cap-
sulas, vidrios de reloj, etc., que se encuentran calientes.
Para las demandas de la mayor parte de las plantas de
agua, basta un desecador de unos 30 cm de didmetro.

3. ACCESORIOS DIVERSOS PARA LABORATORIO

Se debe disponer de soportes apropiados para montar
diversos aparatos, como buretas y embudos. Estos sopor-
tes se deben encontrar dotados de pinzas, que permitan
un ajuste variable de la altura.

Se necesitan espatulas de acero inoxidable y de plas-
tico para el traspaso y manejo de sustancias y reactivos
quimicos sélidos.

Las tareas ordinarias de calentamiento se realizan con
mecheros Bunsen o Fisher. Muchos laboratorios confian
mas en las planchas eléctricas calientes. Estas planchas eli-
minan el soporte de anillo, necesario con un mechero
de gas. En general, el calor producido por el gas se puede
regular de baja a alta temperatura, mientras que los tipos
econémicos de las unidades eléctricas de calentamiento
son incapaces de tales ajustes.

Las pinzas son implementos tiles para el manejo de
envases calientes como vasos de precipitado, matraces Er-
lenmeyer y crisoles. También es necesaria una piceta para
el lavado de los vasos de precipitados o de los matraces
Erlenmeyer en los anilisis cuantitatives.

Los lapices grasos para laboratorio son dtiles para
identificar temporalmente los frascos de muestras, lo mis-
mo que la cristaleria en la que se verifiquen pruebas
subsecuentes.




4. AGUA DESTILADA

Se necesita agua destilada para la preparacion de las
soluciones que se indican en este manual. Un agua desti-
lada aceptable se debe encontrar exenta de bioxido de
carbono, amoniaco, cloro residual y cloruros. La ebulli-
cién del agua destilada, durante 15 minutos, expulsa al
biéxido de carbono y al cloro residual, aunque tiene poco
efecto sobre el amoniaco y los cloruros. Se obtiene una
calidad satisfactoria de agua destilada empleando un
alambique eficiente o usando un permutador iénico de
lecho mixto (también denominado desionizador). Sin em-
bargo, en algunos casos, para lograr una agua destilada
aceptable, el agua destilada ordinaria se debe hacer pa-
sar a través de un lecho de resina Amberlite MB-3 (un
producto de Rohm & Haas Co., Philadelphia, Pa., E. U.
de A.), de resina Bio-Rad AG501-X8(D) (un producto de
Bio-Rad Laboratories, Richmond, Calif., E. U. de A.)
o de lechos mixtos de resinas similares de intercambio
i6nico.

5. SOLUCIONES NORMALES Y VALORADAS

La palabra “normal” (abreviada “N"), a continua-
cion del nombre de un reactivo y de un nimero, indica
su concentracién. La palabra “valorada” (estandar) tam.
bién se usa en este aspecto, aunque la palabra significa
simplemente que se conoce exactamente la concentracién,
mientras que la palabra “normal” indica cual es la con-
centracién. La concentracién de una solucién valorada se
refiere, a veces, a su normalidad. Asi, la normalidad del
icido valorado para la determinacién de la alcalinidad
del agua es 0.02. Esto se puede escribir 0.02N, N/50 6
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FIG.3. LECTURA DEL MENISCO

La lectura correcta es aquella que sigue la linea B

1/50N, pues todas estas expresiones tienen el mismo sig-
nificado. El aspecto importante por recordar en relacion
a las soluciones normales, es que por ejemplo, 100 1l de
una solucién de hidréxido de sodio 0.02N tienen que neu-
tralizar exactamente a 100 ml de una solucién de acido
sulfarico 0.02N. Por otro lado, una solucién de acido sul-
farico 0.1N tiene una concentracién diferente y mayor
del acido.

La disponibilidad usual, en el mercado, de reactivos
quimicos de alta pureza, permite la preparacion de solu-
ciones de titulacioén, suficientemente utiles, por la mera
disolucién del peso especificado del reactivo en el volu-
men adecuado de agua destilada. La titulacién de cada
solucién se encuentra descrita en la dltima edicién de
los Métodos Estindar (consiltese la sec. 11, mas adelan-
te), por si alguna persona dispone de tiempo y de incli-
nacion para preparar sus propios reactivos. Sin embargo,
muchas de las soluciones valoradas se pueden adquirir de
empresas especializadas de confianza, por lo que se reco-
mienda su uso para aquellas personas que carecen de con-
fianza en su comprensién o habilidad para la preparacién
de las solucioncs que se discuten.

Todos los frascos que contienen soluciones valoradas
se deben rotular anotando ¢l nombre de la solucién, su
concentracion, su fecha de preparacién y, en algunos ca-
sos, las determinaciones a las que se dedican las solucio-
nes.

Todos los reactivos quimicos que se usen para la pre-
paracién de soluciones deben ser de la mejor calidad dis-
ponible. Los reactivos marcados “grado ACS”, “grado
de patrén primario” o “grado de reactivo analitico”, lo
mismo que las anilinas o colorantes certificados por la
Biological Stain Commission (de E. U. de A.), condu-
cen a los mejores resultados, por lo que se recomienda
su empleo. En los métodos que se presentan a continua-
cién, algunas veces se aplican dos nombres al mismo re-
activo (tales como fosfato monobasico de potasio y fos-
fato diicido de potasio). Estas denominaciones se refie-
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ren a la misma sustancia, cuya férmula quimica sigue a
la referencia. Se debe confrontar esta férmula con la
que ostente el recipiente para tener la seguridad de que
se emplea la sustancia o reactivo quimico correcto.

Peligro: Todos los reactivos quimicos descritos en
este libro deberdn ser manejados con cuidado en su forma
original asi como después de su dilucion, para evitar
lesiones. Es innecesario decir que se requieren cuidados
extremos en el manejo de sustancias quimicas marcadas
como veneno, peligro, cuidado o inflamable. Para medir
y transferir soluciones quimicas que pueden producir
lesiones por inhalacién, absorcién o contacto a través
de la boca, pulmones y piel, son recomendadas las pipe-
tas automdticas, de seguridad y propipetas.

6. DETERMINACIONES COLORIMETRICAS

Comparaciones de color. Para un cierto nimero de
determinaciones, incluidas en este manual, se especifica
el uso de tubos de Nessler para verificar las compara-
ciones de colores. Para lograr mejores resultados, la mues-
tra se debe colocar en un tubo idéntico a los que con-
tienen los patrones de color. Se debe igualar el juego
completo de tubos, es decir, deben ser del mismo tamafio
y tener la misma longitud de trayectoria de Iuz en la ob-
servacion visual, La comparacién del color se realiza mi-
rando directamente hacia abajo por el interior de los
tubos, que descansan sobre una superficie blanca, con
lo que se permite que la luz se refleje hacia arriba a tra-
vés de las columnas de liquido. Se dispone de juegos de
tubos de Nessler en las formas alta o baja. Por lo gene-
ral, es preferible la forma alta.

Si se conservan los patrones de color por un tiempo
prolongado, como los patrones permanentes de cromato-
bicromato para el cloro residual, el tubo de Nessler debe
cubrirse con una pelicula de plastico transparente, sujeta
por una liga de hule. Esta disposicion permite que se
observen los colores a través de la pelicula de plastico.

En muchos casos, los colores de la muestra se des-
arrollan directamente en los tubos de Nessler, en los cua-
les se realizan las comparaciones finales. Después de la adi-
cién de los reactivos, se debe mezclar completamente el
contenido de los tubos de Nessler. Se pueden cerrar los
tubos con tapones de caucho, limpios y enjuagados, in-
virtiéndolos de cuatro a seis veces, para su mezcla ade-
cuada. Otra forma de mezcla es por medio de un ém-
bolo, fabricado de una varilla de vidrio, cuyo extremo
se aplasta al fuego.

Comparadores y juegos de ensayo. Como en el ca-
so de las soluciones valoradas, se pueden adquirir, de
empresas especializadas de confianza, patrones permanen-
tes para color, para turbiedad y para muchas sustancias
quimicas. Los juegos de ensayo de comparadores colori-
métricos se presentan en dos formas generales: el tipo

de disco, que contiene un circulo con pequenos cristales
coloridos, y el tipo de regla o escala deslizante, que pre-
senta los patrones liquidos en ampolletas de cristal.

El comparador de disco consiste de una caja de plas-
tico, con un ocular en el frente y un cristal esmerilado en
la parte trasera. Atras del ocular se dispone el lugar para
fijar el disco giratorio de color. Entre el disco y el cris-
tal esmerilado se encuentra un compartimiento, dividido
en dos celdas, para acomodar la muestra de agua sin tra-
tar y la muestra tratada con el reactivo. La muestra sin
tratar se sitda en el mismo lado y en linea con los colo-
res permanentes del disco giratorio. La otra parte del

“compartimiento se reserva para la muestra en la que se

ha desarrollado el color por medios quimicos. La concen-
tracién se estima visualmente, observando a través del
ocular y pareando el color desarrollado con los colores
permanentes del disco. El disco de color se puede des-
montar facilmente del estuche, para sustituirse con un
disco para otra determinaciéon. En esta forma, un juego
de comparadores puede servir para determinaciones di-
ferentes.

Es recomendable comprobar de inmediato la confian-
za que merecen los estuches y después en forma periédica.
Las soluciones patrones que se describen en este manual
resultan adecuadas para comprobar la calibracién de los
patrones permanentes.

Como muchos de estos juegos se han fabricado para
usarlos con los propios reactivos del fabricante, segin se
necesite deben adquirirse mayores cantidades de tales
reactivos. Si se obtienen resultados extrafios o dudosos
se deben recomprobar a la mayor brevedad los reactivos
recién adquiridos. El analista debe mantenerse alerta de
cualquier deterioro de los reactivos adquiridos, después
de un reposo prolongado. Si los reactivos no conducen a
resultados razonables con las soluciones valoradas, se re-
comienda la inmediata sustitucion de los reactivos adqui-
ridos.

Cuando una prueba se realiza raras veces, es reco-
mendable adquirir las soluciones y reactivos en pequenas
cantidades, anotando, ademas, la fecha de entrega de los
reactivos, para que cualquier resultado dudoso se pueda
atribuir, con seguridad, al envejecimiento o afiejamiento
del reactivo. Por lo general, los reactivos estables se ad-
quieren en forma de solucién, mientras que los reactivos
inestables se expenden en forma de pildoras o en forma
pulverizada, que puede dosificarse con una cucharilla de
medicién. Las pildoras o el polvo se pueden agregar en
forma seca, o bien, disolverlos en un volumen definido
de agua para preparar suficiente solucién para una
prueba.

Los juegos de ensayo proporcionan resultados rapi-
dos, consistentes y bastante aceptables, en manos de indi-
viduos con un minimo de adiestramiento. Siendo facil-
mente portatiles, son utiles para comprobar las operacio-
nes en el campo.

Muchos de los juegos de ensayo se basan en una ver-



si6n simplificada de una prueba de los Métodos Estindar.
Los reactivos se reciben listos para usarse y, por lo gene-
ral, llevan un nimero de clave o una marca comercial.
Tanto el nitmero como la marca ayudan para ordenar nue-
vas adquisiciones. Entre las ventajas de los juegos de
ensayo se tienen: no hay necesidad de preparar las solu-
ciones; no es necesario preparar los patrones en cada
ocasion; finalmente, se cuenta con un aparato montado
y disefiado especificamente para la determinacién. Por
otra parte se tiene la desventaja de que la exactitud de
las pruebas realizadas con los juegos muy rara vez
iguala a la que se obtiene en un buen laboratorio. Con
respecto a la precision (la capacidad para reproducir el
mismo resultado una y otra vez), los juegos se pueden
aproximar a los resultados obtenidos en el laboratorio.
Los juegos de ensayo solo deben usarse en los estudios
exploratorios de aguas crudas o tratadas, después de ha-
ber comprobado que los resultados en esas aguas particu-
lares igualan o se aproximan mucho a los valores que se
obtienen por métodos estandar reconocidos y aceptados.

Los juegos de ensayo y las soluciones de reactivos
pueden adquirirse para las siguientes determinaciones:
aluminio, nitrégeno amoniacal, cloro residual, biéxido de
cloro, cobre, fluoruro, hierro, manganeso, valor del pH,
fosfato y polifosfato, silice, turbiedad, alcalinidad, calcio,
prueba de estabilidad al carbonato de calcio (disponi-
ble bajo el nombre de indicador Enslow de estabilidad),
biéxido de carbono, cloruro, dureza y oxigeno disuelto.
Las dltimas siete determinaciones son realmente titula-
ciones y no estimaciones colorimétricas.

Fotometros. Estos instrumentos, que economizan tiem-
po, funcionan con la estimacién fotoeléctrica del valor del
color. Los fotdmetros mas simples vienen equipados con
filtros de color y con graficas de calibracién, para un
cierto nimero de determinaciones. Antes de iniciar una
determinacion, se tiene.. que colocar, en sus respectivos
sitios el filtro del color correcto y la grafica de calibra-
cion. Después del tratamiento con los reactivos que se su-
ministran, la muestra colorida se sitita en el paso de un
haz de luz eléctrica y la concentracién se lee directamen:
te por la indicacién de la aguja en la grafica de cali-
bracién. Con estos fotdmetros deben observarse las mis-
mas precauciones que con los juegos de comparacién.
Se deben usar los reactivos del fabricante y el analista
debe estar en guardia contra los reactivos de calidad du-
dosa. También se puede seguir el mismo sistema de com-
probacion.

Para muchas de las determinaciones colorimétricas
de este manual, también es satisfactorio un fotémetro
que pueda trabajar con tubos de Nessler de forma baja.
Se desarrollan los colores en la forma que se indica en el
manual y el tubo de Nessler se sitia en un soporte, con
el propésito de medir la absorcion de la luz producida
por la combinacién del color del filtro y de la muestra
colorida. Antes de verificar un ensayo de aguas, debe
prepararse una curva de calibracién, partiendo de una
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serie de soluciones valoradas. A continuacién, las mues-
tras tratadas se miden en la misma forma y la lectura
se refiere a la curva de calibracién, para determinar la
concentracién. El uso de este instrumento requiere cierto
conocimiento de los métodos fotométricos y, por lo tanto,
conduce a los mejores resultados en manos de un ana-
lista debidamente preparado.

Se encuentran en el mercado otros tipos de juegos de
comparacion y de instrumentos fotométricos y espectro-
fotométricos. La mencion o descripcion de todos los mo-
delos disponibles se encuentra fuera del propésito de este
manual, en el que tampoco se pueden hacer recomenda-
ciones relativas a lo adecuado de tal equipo para un la
boratorio en particular.

7. DISFONIBILIDAD DE SUMINISTROS DE LABO-
RATORIO

En Estados Unidos de América, Canada y otros lu-
gares se encuentran dispersas muchas empresas de repu-
tacién, especializadas en suministros de laboratorio. Los
nombres y direcciones de algunas de esas empresas se
encuentran enumeradas en la Seccién de Guia de Com-
pradores de la Edicion de Referencia (editada bienal-
mente en otono) del Journal American Water Works As-
sociation. Las paginas de anunciantes en cada ejemplar
del Journal AWWA también constituyen fuentes adecua-
das para informacién al respecto. Muchas de las gran-
des empresas publican catdlogos que ilustran los aparatos
en disponibilidad. En los departamentos estatales de salu-
bridad, los principiantes pueden encontrar gran ayuda
para que les recomienden las empresas especializadas mas
cercanas, que puedan satisfacer estas necesidades.

Cuando en este manual se menciona un producto de
un fabricante especifico, se debe comprender que se pue-
de sustituir por un equivalente, siempre que el usuario
se cerciore que el sustituto resulta igualmente adecuado,
para el propésito descrito en el manual.

8. REGISTROS

Todos los datos importantes deben registrarse en una
libreta empastada, de cualquier formato. Es posible, asi,
focalizar los ensayos anteriores y se tienen disponibles,
en cualquier tiempo, los resultados de laboratorio, para
comprobaciones o para comparar las condiciones del
agua. Consultando estos registros, es posible, a mrnudo,
ahorrar tiempo en analisis rutinarios. Todos los datos
que se usen con frecuencia, tales como las proporciones
de las soluciones valoradas, factores de conversion y da-
tos similares se pueden tener, con un indice conveniente,
en las paginas finales de la libreta en uso. Muchas plan-
tas de agua han disefiado formas de- registro, para sus



propios archivos, que se ajustan a las necesidades indi-
viduales de la planta. Se cuenta, asi, con los datos de
laboratorio y con otros informes vitales, relacionados con
la operacion de la planta. Tales libretas de registros se
pueden disponer para que abarquen un periodo adecua-
do de tiempo, ya sea, semanario, mensual o anual, con
previsiones para un archivo permanente de los registros
anteriores. Los departamentos estatales de salubridad re-
quieren por lo general, que se les presenten informes pe-
riddicos en formas o esqueletos disefiadas para este pro-
posito. Cada planta de agua debe coordinar sus activi-
dades al respecto con el departamento de salubridad y
es una buena prictica que las copias de los informes que
se rindan formen parte de los registros de la planta. La
mejor proteccién posible para un operador, en aquellos
casos en que se impute al abastecimiento de agua la pro-
pagacién de enfermedades, corrosién u otros sucesos poco
afortunados, estd formada por una serie de registros com-
pletos y exactos de sus actividades.

9. MUESTREO

A no ser que la muestra en ensayo sea representativa
del agua en estudio, cualquier prueba de laboratorio ca.
rece de valor. La prisa o el descuido en preparar y ob-
tener una muestra puede desvirtuar completamente la
exactitud de las determinaciones que se realicen en el la.
boratorio. Rara vez resulta suficiente confiar en una
muestra simple o instantanea. Es necesario, con frecuen-
cia, emplear una muestra compuesta, preparada con un
cierto nimero de muestras individuales. Se debe obrar
con ¢l mejor criterio en la seleccién de un método de
muestreo y tal seleccion depende, primordialmente de las
instalaciones disponibles en el laboratorio. Unos cuan-
tos de los factores que deben tomarse en consideracidn
para la toma de muestras son:

a) El caracter de los exdmenes de laboratorio que
se tienen que verificar.

b) El uso o aplicacién que se haga de los resultados
de las pruebas o analisis.

¢) La naturaleza del agua muestreada y la variacién
de sus caracteristicas durante el periodo de muestreo.

d) La variacion de gasto hidraulico durante el pe-
riodo de muestreo.

Para los exdmenes ordinarios de aguas, quimicos o
fisicos, la muestra debe recolectarse en un frasco limpio
de cristal, con tapén de cristal, o en un frasco de plas-
tico. El volumen de la muestra depende de las pruebas
que se deban verificar.

Como las aguas de pozos son de composiciéon bastante
constante, rara vez son necesarias las muestras compues-
tas. Sin embargo, el pozo se debe bombear por un tiem-
po suficiente para que la muestra que se tome sea repre-
sentativa del agua profunda que alimenta al pozo.

Las aguas de lagunas, lagos y embalses se encuentran,
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con frecuencia, expuestas a condiciones variables, resul-
tantes de causas naturales, como los cambios estaciona-
les, las lluvias, los vientos y las corrientes internas. Por
lo general, las variaciones no son tan rapidas ni tan am-
plias como las que se observan en las aguas corrientes.
En general, una sola muestra puede ser representativa
pero, si existen condiciones cambiantes, se deben tomar
varias muestras en lugares diferentes. Estas se pueden
combinar en una sola muestra compuesta, si asi se desea.
Se dehe tomar en cuenta que los lagos pueden estar es-
tratificados y que la composicién del agua puede variar
con la profundidad.

Gran parte de los muestreos se realizan en la misma
planta potabilizadora. Este es el punto légico para el
muestreo, en particular si el agua cruda se tiene que tra-
tar y almacenar para su distribucién. Las estaciones vy
la frecuencia del muestreo dependen del tipo de la planta
y del tratamiento que se aplica. Por ejemplo, si el agua
cruda proviene de pozo sc puede necesitar un solo mues-
treo diario, mientras que un abastecimiento que se bombea
de una corriente puede exigir muestreos horarios. Tam.
bién deben verificarse muestreos, a intervalos apropiados,
en aquellos puntos en los que es necesario determinar las
demandas de reactivos para el tratamiento, lo mismo que
en aquellos lugares en los que puede juzgarse la efecti-
vidad del tratamiento. Muchos laboratorios, en especial
aquellos de servicios publicos que sirven a grandes pobla-
ciones, tienen instalaciones permanentes para realizar
muestreos constantes en todas las etapas del proceso.

Una practica, de aplicacién creciente, es la recolec-
cién de muestras de los sistemas de distribucién, tanto
para examenes bacteriolégicos como quimicos. Para la
recoleccion de muestras bacteriolégicas deben seleccio-
narse zonas exteriormente limpias y en condiciones sani-
tarias. Si es posible, deben evitarse los lavaderos pabli-
cos como estaciones de muestreo para propdsitos bacte-
riolégicos. Sea que la muestra se destine para examenes
bacteriol6gicos o quimicos, debe ejercerse particular cuida-
do para asegurarse que es representativa del caudal de dis-
tribucién y que se excluyen del frasco a las sustancias
extrafias. El mejor procedimiento es restregar y limpiar
las partes exteriores del grifo y, a continuacién, dejar
correr el agua libremente hasta que su temperatura lle-
gue a ser constante ¢ igual a la que se sabe existe en los
acueductos de distribucién de una zona geografica par-
ticular. Solamente entonces se puede proceder a la reco-
leccion de la muestra. Deben adjuntarse a la muestra los
datos siguientes: localizacién de la estacion o sitio, fecha
y hora de recoleccién, temperatura del agua, nombre del
muestreador .y todos aquellos otros informes que puedan
ser utiles para explicar resultados extrarios.

10. FACTORES DE CONVERSION

En el laboratorio, los reactivos se pesan en gramos y



miligramos y los liquidos se miden en litros y mililitros.
Por esta razon, los informes normales se anotan en mi-
ligramos por litro (abreviado “‘mg/1”’). Como 1 litro
de agua pesa, por lo general, muy cerca de 1,000,000
mg, 1 mg de la sustancia en 1 litro representa 1 parte
por millon (abreviado “ppm”). Por simplicidad, la uni-
dad “ppm” se usa con frecuencia en las operaciones de
las plantas. Ha de quedar entendido que, en los anilisis
de aguas, ppm significa siempre ppm en peso y nunca
en volumen, En esta forma, 1 ppm es igual a 1 mg de
material por 1,000,000 mg de agua, o 1 kg de material
por 1,000,000 kg de agua, etc. pero nunca | litro de
material por 1,000,000 litros de agua. Anilogamente, 10
ppm de dureza, como carbonato de calcio, significan
10 mg de carbonato de calcio por 1,000,000 mg de agua
o 10 kg de carbonato de calcio por 1,000,000 kg de agua.

En ocasiones, es necesario convertir miligramos por
litro a granos por galén o a libras por 1,000 galones. El
cuadro 1 presenta un grupo de factores de conversidn,
que resulta atil para este propésito.

11. OTRAS PUBLICACIONES

Existe un buen nimero de excelentes publicaciones

sobre las précticas de laboratorio de las plantas de agua,
siendo conveniente que, en la biblioteca del laboratorio,
se cuente con tantas de ellas como sea posible. Tres que
debieran estar en cada librero son:

Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater [Métodos Estdndar para el Examen de
Aguas y Aguas de Desecho], (preparados conjuntamen.
te por la American Public Health Association, la Amer-
ican Water Works Association y la Water Pollution Con-
trol Federation). Los Métodos Estindar describen todos
los procedimientos aceptados para los analisis de aguas
y de desechos acarreados por el agua.

Sefety Practice for Water Utilities [ Prdcticas de Segu-
ridad en Servicios Puiblicos de A8uas). Este manual, pu-
blicado por la AWWA, describe los medios adecuados
para el manejo de materiales y para evitar lesiones en
el laboratorio y en las demas partes de un servicio.

Water Quality and Treatment [Calidad y Tratamiento
del Agua). Publicado también por la AWWA, este am-
plio volumen constituye una ayuda en la comprensién
de las relaciones entre los resultados de laboratorio con
la operacién de la planta y con la calidad del agua.

Cuabro 1

FACTORES DE CONVERSION

Equivalencias
ppm o mg/1 gr/galon 1b/1,000 gr/galén 1b /1,000
us gals. US Imp. gal. Imp.

1 parte por millén 1 0.0583 0.00834 0.0700 0.100
1 grano por galén US 17.1 1 0.143 1.20 0.172
1 1b* por 1,000 gal. US 120 7 1 841 1.20
1 grano por galén Imp. 14.3 0.833 0.119 1 0.143
1 1b por 1,000 gal. Imp. 99.8 5.83 0.833 7 1

*1 Kg = 2.21bs.
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I. EXAMENES QUIMICOS

Alcalinidad

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Muchos de los reactivos que se usan en el tratamien-
to de las aguas pueden producir un cambio en su alca-
linidad, pero los cambios mas pronunciades son los que
se originan por los coagulantes y por los reactivos de
ablandamiento, cal (viva o hidratada) y cenizas de soda
(carbonato de sodio). Esta prueba de alcalinidad tiene
el propésito de proporcionar resultados que se apliquen
para el calculo de las dosis de reactivos que se deman-
dan en los procesos de coagulacién y de ablandamiento.
También debe determinarse la alcalinidad total en el cur-
so de la prueba de estabilidad al carbonato de calcio
(véase p. 25) y en la estimacién de la dureza de car-
bonatos (véase p. 97).

2. ADVERTENCIA

Este método es adecuado para la titulacién de aguas
que contengan alcalinidad de hidréxidos, carbonatos o
bicarbonatos. El agua debe encontrarse exenta de color
o turbiedad, que puedan enmascarar o afectar la res-
puesta del indicador. El contenido de cloro residual del
agua no debe exceder de 1.8 mg/1. Cuando el agua no
llega a satisfacer cualquiera de estas condiciones, se debe
seguir lo indicado en la ultima edicion de los Métodos
Estdndar.

3. APARATOS

3.1. Una bureta de 25 ml con soporte.

3.2. Una probeta graduada de 100 ml o pipetas vo-
Jumétricas apropiadas, para la medicion de la muestra.

3.3. Dos, o mas, matraces de 250 ml o cacerolas de
porcelana.

34. Dos, o mas, agitadores.

3.5. Tres pipetas-goteros o goteros medicinales de
0.5 a 1 ml de capacidad, para adicionar las soluciones
de tiosulfato de sedio, de indicador de fenolftaleina y de
indicador de anaranjado de metilo.
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4. REACTIVOS

4.1, Solucién de tiosulfato de sodio, 0.IN (no es ne-
cesaria si el agua no contiene cloro residual). Se pesan
2.5 g de tiosulfato de sodio, Na,S;0;.5H,0, y se disuel-
ven en 100 ml de agua destilada.

4.2. Solucién indicadora de fenolftaleina. Se pesan
0.5 g de la sal disédica de fenolftaleina, pulverizada vy
se disuelven en 100 ml de agua destilada.

4.3. Solucién indicadora de anaranjado de metilo. Se
pesan 0.05 g del indicador pulverizado de anaranjadao
de metilo y se disuelven en 100 ml de agua destilada. La
anilina puede exigir algo de tiempo y de agitacién para
disolverse a la temperatura ambiente.

4.4. Titulador de acido sulfirico, 0.0200 N, H.SO,.
Esta solucién requiere cierta habilidad para su prepa-
racién, titulacién y ajuste al valor exacto 0.0200 N (con-
siltese la Gltima edicién de los Métodos Estdndar). La so-
lucién 0.0200 N se puede adquirir de almacenes de con-
fianza.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Se llena la bureta con la solucion tituladora de
acido sulfirico. Se registra el nivel del liquido en la
bureta, leyéndolo en el fondo del menisco. Se debe cui-
dar que no existan fugas en el grifo, lo que daria por
resultado la pérdida de la solucién tituladora.

5.2. Se mide un volumen adecuado de muestra, para
les ambitos de alcalinidad que se indican:

Volumen Ambito de
de muestra, ml alcalinidad, mg/1
como CaCQ,
100 0—250
50 251—500
25 501—1,000




Ejemplo: Si la alcalinidad cae dentro del ambito de
0 a 250 mg/1, como CaCO; (carbonato de calcio), se
toma una muestra de 100 ml.

Se vierten dos volumenes iguales de la muestra en
dos matraces de 250 ml (o cacerolas de porcelana), uno
de los cuales se usa como testigo para la comparacién
del color.

5.3. Si es necesario, se elimina el cloro residual por
la adicion de 1 gota (0.05 ml) de solucion de tiosulfato
de sodio a cada matraz (o cacerola) y se mezcla.

5.4. Se agregan 2 gotas de la solucién indicadora de
fenolftaleina a un matraz (o cacerola) y se mezcla. Si
la muestra cambia al rosa, se tienen presentes carbona-
tos o hidroxidos; se procede segin el Paso 5.5. Si la
muestra se mantiene incolora, el agua contiene bicar-
bonatos o es acida; se omiten los Pasos 5.5 al 5.7 y se
continia con el Paso 5.8.

5.5. Si la muestra cambia al rosa, se agrega gra-
dualmente la solucién tituladora de acido sulfarico de
la bureta, agitando constantemente el matraz (o el con-
tenido de la cacerola), hasta el momento justo en que
desaparezca el color rosa. Se usa el matraz sin indicador
de fenolftaleina como un testigo de comparacién de color.

5.6. Se lee de nuevo ¢l nivel de la bureta en el fondo
del menisco, y se calcula el volumen de acido consu-
mido, por substraccién de la primera lectura con la dl-
tima.

5.7. Se calcula la alcalinidad a la fenolftaleina, en
términos de mg/1, como carbonato de calcio, multipli-
cando el resultado encontrado en el paso 5.6 por el fac-
tor correspondiente como sigue:

Volumen Mutltipliquense los ml
de muestra, ml de H.S0, por
100 10
50 20
25 40

5.8. Se agregan 2 gotas (0.1 ml) de la solucién in-
dicadora de anaranjado de metilo a ambos matraces (o
cacerolas) que contienen la muestra.

5.9. Sec titula de nuevo con pequefics volimenes de
acido sulfiirico, hasta que el color amarillo apenas co-
mience a cambiar al anaranjado. Se compara continua-
mente contra un fondo blanco, el color de la muestra
con aquel del testigo. En el vire se debe observar una
pequefa diferencia entre el color del testigo de compa-
racién, que siempre se conserva amarillo, y el de la mues-
tra titulada, que vira gradualmente a un anaranjado
muy débil. El cambio de color tiene lugar con la adi-
cion de 2 a 4 gotas del acido sulfirico. ‘Si se tiene di-
ficultad en reconocer el cambio de color, cuando se
agrega 1 gota cada vez, cerca del cambio de color,
se agregan 2 gotas del icido en cada ocasién.

Con esto se intensifica el cambio de-color, no siendo
de significacion la pequea pérdida en exactitud.
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5.10. Se lee de nuevo la bureta y se calcula el volu-
men total de acido que se usé tanto en la titulacion
con la fenolftaleina (si se lleva al cabo el paso 5.5) como
en la titulacién con el anaranjado de metilo (paso 5.9).
Se multiplica este total por el factor apropiado que se
indica en el paso 5.7. El resultado es la alcalinidad total
(que también se denomina alcalinidad al anaranjado de
metilo), en términos de mg/1, como carbonato de cal-
cio.

6. APLICACIONES PRACTICAS DE LAS
TITULACIONES DE ALCALINIDAD

6.1. L.a alcalinidad a la fenolftaleina (que se abre-
via “F”) y la alcalinidad total (que se abrevia “T”) se
pueden usar para calcular los hidrdxidos, carbonatos vy
bicarbcnatos en términos de carbonato de calcio. La titu-
lacién al anaranjado de metilo (T) cuantifica toda Ia
alcaliridad debida a bicarbonatos, carbonatos e hidro-
xidos. Por otra parte, la titulacién a la fenolftaleina (F)
cuantifica todos los hidréxidos y exactamente la mitad
de los carbonatos, pero no cuantifica .nada de los bicar-
bonatos. Por lo tanto:

a) Se tienen presentes bicarhonatos cuando la alca-
linidad a la fenolftaleina es menor que la mitad de la
alcalinidad total.

b) Se encuentran presentes los carbonatos cuando Ja
alcalinidad a la fenolftaleina no es de cero, pero es me-
nor que la alcalinidad total.

¢) Existen hidréxidos cuando la alcalinidad a la fe-
nolftaleina es mayor de la mitad de la alcalinidad total.

El cuadro 2 muestra cémo calcular los diversos fipos
de alcalinidad. Los cdlculos estidn basados en las siguientes
suposiciones:

® En la muestra puede existir alcalinidad por carbona-
tos y bicarbonatos.

® Puede presentarse biéxido de carbono cuando hay
ausencia de alcalinidad a la fenoltaleina. Reciprocamente,
la existencia de alcalinidad a la fenoltaleina significa ausen-
cia de biéxido de carbono en el agua. Un pH de 8.3 repre-
senta el limite de la alcalinidad carbonatada. Ya que los
minerales dcidos no son constituyentes del agua, su presen-
cia indica polucién.

El cuadro 2 indica la forma de calculo para los di-
versos tipcs de alcalinidad.

6.2. La Alcalinidad de hidroxidos o caustica, en una
agua en proceso de ablandamiento, indica la presencia
de exceso de cal que se puede encontrar dentro del dm-
bito de 10 a 50 mg/1. Esta alcalinidad se puede reducir
a un nivel adecuado por carbonatacion.

6.3. Se agregan cenizas de soda (carbonato de so-
dio) en algunas aguas blandas, con el fin de proporcio-
nar suficiente alcalinidad de carbonato para mejorar la
coagulacién con alumbre. Las titulaciones para determi-
nar la alcalinidad, proporcionan un medio para el con-
trol adecuado de la dcsificacion de la ceniza de soda.



CuaDRrO 2

CALCULO DE LA ALCALINIDAD A PARTIR DE LOS RESULTADOS
DE LA TITULACION*

Alcalinidad, mg/1 como CaCO;

Resultados de

Carbonatos Bicarbonatos
0 T
2F T-2F
2F 0
2T . 2F
0

la titulacién Hidréxidos
F =0 0
F menor de 14T 0
F = 1T 0
F mayor de V4T 2F-T
F =T T
*F = Alcalinidad a la fenolftaleina (mg/1); T = Alcalinidad total (mg/1).

Aluminio

1. PROPOSITO DEL ENSAYO

Este método de control es disefiado para plantas de
tratamiento en las que se utilizan sales de aluminio como
coagulante.

2. CUIDADOS

Este método es adecuado unicamente en ausencia de
fluoruro y metafosfatos. El agua deber4 estar libre de color
y turbiedad. Deberd ser consultada la iltima edicién de los
‘‘Métodos Normalizados para Andlisis de Agua’ para los
procedimientos de remocién de cualquiera de las sustancias
interferentes.

3. APARATOS

3.1. Siete 0 mas tubos Nessler con marca a los 50 ml,
de forma larga y el respectivo soporte.

3.2. Una bureta de 25 6 30 ml o pipetas apropiadas
para medicién de las soluciones de aluminio.

*Toda la cristaleria del 3.1 al 3.5 debera ser enjuagada primeramente
con una solucién caliente 1 a 1 de 4cido clorhidrico y agua destilada.
Preparar la solucién 1 a 1 de acido clorhidrico mezclando iguales voli-
menes de acido concentrado con agua destilada.
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3.3.
3.4.
3.5.
3.6.
3.7.
frascos.

Pipetas volumétricas de 5y 10 ml.

Pipetas de medicién de 1, 2y 10 ml.

Siete 0 mds frascos Erlenmeyer de 250 ml.

Un cihindro graduado de 25 ml.

Una pipeta de agua destilada para el enjuague de

4. REACTIVOS

4.1. Solucién patrén de aluminio.

a) En una balanza analitica pesar 4.3965 g de reactivo
de sulfato de potasio de aluminio AIK(S0.),-12H,0.

b) Transferir cuidadosamente la sustancia quimica a un
vaso y disolverla en 300 ml de agua destilada.

c) Transferir la solucién del vaso a un frasco volumé-
trico de 1 I, enjuagar el vaso por tres veces con 50 ml de
agua destilada y enrasar a un litro. Agitar bien la solucién.

4.2. Solucién estindar de aluminio.

Usando una pipeta volumétrica de 10 ml, transferir 10
m] de la solucién original de aluminio a un frasco volumsé-
trico de 1 |, diluirla con agua destilada hasta la marca y agi-
tar. Esta solucidn deberd prepararse cada dia.

4.3. Solucién amortiguadora.

a) Pesar 136 g de acetato de sodio, CH;COONa-3H 0.

b) Transferir cuidadosamente el reactivo pesado a un
vaso de 400 ml y disolverlo con aproximadamente 200 ml
de agua destilada.




c) Agregar luego 40 ml de solucién IN de acido acético
(preparada mezclando 2.4 ml de 4cido acético glacial con 38
ml de agua destilada) al vaso.

d) Transferir cuidadosamente la solucién a un frasco
volumétrico de 1 |, enjuagando el vaso con tres porciones
de 50 ml de agua destilada. Diluirla posteriormente hasta la
marca de 11 con agua destilada y mezclarla lentamente.

4.4. Solucién concentrada de indicador: usese cual-
quiera de los siguientes productos disponibles:

a) Solochrome cyanine R-200* o eriochrome cyanine.}
Disolver 100 mg de colorante en agua destilada y diluirlo
hasta 100 ml en un frasco volumétrico. Esta solucién debera
tener un pH alrededor de 2.9.

b) Eriochrome cyanine R.} Disolver 300 mg de co-
lorante en alrededor 50 ml de agua destilada. Ajustar el
valor del pH que serd alrededor de 9, hasta 29 con 1 + 1
icido acético (se requieren aproximadamente de 3 ml).
Diluir con agua destilada hasta 100 ml.

¢) Eriochrome cyanine R.Y Disolver 150 de co-
lorante en 50 ml de agua destilada. Ajustar el valor del
pH, el cual deberd ser cerca a 9. hasta un valor cercano a
2.9, con 1 + 1 acido acético (se requieren aproximadamente
de 2 ml). Diluir con agua destilada hasta 100 ml.

Las soluciones preparadas segin la descripcién hecha
arriba tienen excelente estabilidad y se pueden conservar
por un afio o mds.

4.5. Solucién diluida del indicador. Usando una pipeta
volumétrica, diluir 10 ml de cualquier de las soluciones
concentradas con agua destilada hasta tener 100 ml. Estas
soluciones son estables por seis meses 0 mas.

4.6. Soluciones de dcido ascérbico. Disolver 100 mg de
acido ascérbico en agua destilada y llevarlo a 100 ml en un
frasco volumétrico. Preparar esta solucién cada dia.

4.7. Acido sulfirico 0.02N.

*Nombre en inglés del producto en venta por Arnold Hoffman and Co.,
Providence, R.1.

tNombre en inglés del producto en venta por K & K Labs, Plainview,
N.Y.

$Nombre ¢n inglés del producto en venta por Pfaltz and Bauer Inc.,
Flushing, N.Y.

{Nombre en inglés del producto en venta por Hartmen-Leddon Co.,
Philadelphia, Pa.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Preparar las siguientes soluciones diluidas de
aluminio tomando alicuotas conocidas de la solucién con-
centrada de aluminio (4.2.) en frascos Erlenmeyer de 250 ml.

Soluciones normales Aluminio

de aluminio ml mg/]
0 0
0.5 0.5
1.0 0.10
1.5 0.15
2.0 0.20
25 0.25
3.0 0.30

5.2. Agregar 25 ml de agua destilada a cada frasco
usando un cilindro graduado.

5.3. Colocar 25 ml de muestra en otro frasco Erlenmeyer
de 250 ml (si la concentracién de aluminio es mayor que
0.30 mg/1, tomar una muestra més pequeiia y diluirla a 25
ml con agua destilada).

5.4. Agregar 1| ml de 4cido sulfirico, 0.02N a cada
frasco. Al frasco que contiene la muestra adicional, afiadirle
suficiente dcido sulfirico 0.02N para neutralizar la alcalini-
dad de la muestra (si es necesario, determinar esta cantidad
realizando ensayos de alcalinidad en 25 ml de la muestra
original).

5.5. Agregar 1 ml de dcido ascérbico a la muestra y
patrén y mezclarlos bien.

5.6. Anadir a cada frasco 10 ml de solucién amortigua-
dora y mezclarla bien.

5.7. Usando una pipeta volumétrica agregar 5 ml de la
solucién diluida de indicador y mezclarla.

5.8. Inmediatamente vertir la solucién en los tubos
Nessler. Usar varias veces pequefias cantidades de agua
destilada para enjuagar cada frasco y afiadir el producto
de los enjuagues a los tubos Nessler. Afiadir agua destilada
hasta un volumen de 50 ml y mezclar.

5.9. Mantener en reposo de 5 a 15 minutos y entonces
comparar el color de la muestra con los colores de Jas mues-
tras de patrones y determinar, por el color, la cantidad de
aluminio presente en la muestra.

Nitrégeno Amoniacal

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Las huellas de amoniaco se presentan, ya sea en for-
ma natural en las aguas de muchos abastecimientos, o
bien, se pueden agregar artificialmente, junto con el

cloro, para formar un residual combinado de cloro. El
amoniaco es importante en aguas superficiales porque un
aumento subito puede ser el indicio de acceso de aguas
negras o desechos industriales. El aumento en el conte-
nido de amoniaco se relaciona con el aumento correspon-



diente en la demanda de cloro del agua cuando se uti-
liza el proceso de cloracién a residual libre disponible.
Los rios que reciben aguas negras sin tratar, parcialmente
tratadas y aun las denominadas completamente tratadas,
pueden acusar un gran incremento en el nitrégeno amo-
niacal cuando la corriente queda completamente, o casi
completamente, cubierta por hielo, lo que da por resul-
tado una demanda cuantitativamente mayor de cloro.
Este método es adecuado para la estimacién de concen-
traciones de nitrogeno amoniacal en el imbito de 0.1

a 1.2 mg/1.

2. ADVERTENCIA

Los resultados obtcnidos con cste método son apro-
ximados. Se puede mejorar su exactitud por el ajuste del
color de los patrones permanentes para que correspondan
exactamente, con un juego de patrones preparados con
cloruro de amonio.

La muestra se debe encontrar clara e incolora des-
pués de la coagulacién con sulfato de cinc e hidréxido
de sodio (paso 5.2). La adicién del reactivo de Nessler
no debe producir tonos descoloridos de amarillo o verde,
ni tampoco turbiedad. La aparicién de estas condiciones
se traduce generalmente en la existencia de polucién. La
tultima edicién de los Métodos Estindar debe servir como
libro de consulta sobre los pasos que se deben tomar
para corregir las decoloraciones y la turbiedad, asi
como para mejorar la exactitud de la determinacién.

No son satisfactorios algunos reactivos de Nessler dis-
ponibles comercialmente, en particular para la determi-
naciéon de pequefias cantidades de amoniaco, que son co-
munes en aguas de calidad potable de muchas fuentes.
Para esta determinacidn, sélo se puede recomendar la
preparacién que se describe en la sec. 4.6.

3. APARATOS

3.1. Tubos de Nessler, de 50 ml pareados, forma
alta, con gradilla.

3.2 Una bureta de 25 6 50 ml, o pipetas apropiadas
para la medicion de las soluciones de cloroplatinato de
potasio y de cloruro cobaltoso.

3.3. Tapones limpios de caucho (tamafio nim. 2),
para los tubos de Nessler.

3.4, Pipetas graduadas para la adicién de las solu-
ciones de sulfato de cinc y de hidréxido de sodio.

3.5. Una pipeta-gotero para dosificar la solucién de
sal de la Rochela.

3.6. Una pipeta de 1 ml automatica o de seguridad
para dosificar el reactivo de Nessler.

3.7. Una probeta graduada de 100 m! para la me-
dicién de la muestra.
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3.8. Pipetas volumétricas apropiadas para la medicion
de los filtrados de la muestra.

3.9. Un embudo de filtracién.

3.10. Papel filtro suave y de textura muy porosa.
Son satisfactorias las calidades Whatman nim. 41, o
Schleicher & Schull nam. 589.

4. REACTIVOS

4.1. Agua destilada desiomzada. Como muchas aguas
destiladas contienen algo de nitréogeno amoniacal, para
mejores resultados se pasa agua destilada ordinaria al
través de un lecho de “Amberlite MB-3” (un producto
de Rohm & Haas Co., Philadelphia, Pa. E. U. de A.)
o de “Bio-Rad AG501-X8(D)” (un producto de Bio-Rad
Laboratorios, Richmond, Calif., E. U. de A.) (Véase fi-
gura 4 para la construccion de la columna necesaria).
Utilicese esta agua para la preparacién de todos los reac-
tivos, con excepcién de las soluciones de la sec. 4.2, para
los que son satisfactorias las aguas destiladas ordinarias.

4.2. Soluciones para patrones permanentes de color:

a) Solucién de cloroplatinato de potasio:

1) Se pesan 2.0 g de cloroplatinato de potasio (K,
PtCl,). Se transfieren a un vaso de precipitados de un
litro y se disuelven en 400 ml de agua destilada.

2) Se agregan 100 ml de acido clorhidrico concen-
trado y se mezclan perfectamente.

3) Se vierte la solucién a un matraz aforado de un
litro, enjuaguese el vaso con tres porciones de 100 ml de
agua destilada. Se diluye hasta el aforo de un litro con
agua destilada. Se tapa y se mezcla perfectamente.

b) Solucién de cloruro cobaltoso:

1) Se pesan 120 g de cloruro cobaltoso (CoCl,.
6H.0). Se transfieren a un vaso de precipitaciones de
600 ml y se disuelve en 200 ml de agua destilada.

2) Se agregan 100 ml de acido clorhidrico concen-
trado y se mezcla perfectamente.

3} Se pasa la solucién a un matraz aforado de un li-
tro; enjuaguese el vaso con tres porciones de 100 ml
de agua destilada. Se diluye hasta el aforo de un litro con
agua destilada Se tapa y se mezcla perfectamente.

4.3. Solucion de sulfato de cinc. Se pesan 100 g de
sulfato de cinc (ZnS0,). Se disuclven en 96 ml de agua
destilada desionizada (4.1).

4.4. Solucién de hidréxido de sodio. Se pesan 250
g de hidroxido de sodio (NaOH) en lentejas. Se disuel-
ven en 97 ml de agua destilada desionizada.

4.5. Solucién de sal de la Rochela:

a) Se miden 100 ml de agua destilada en un vaso
de precipitados de 250 ml. Se marca una linea al ni-
vel de agua de 100 ml sobre el vaso.

b) Se pesan 50 g de tartrato doble de sodio y pota-
sio (KNaC,H,0;.4H.0). Se disuelve el reactivo en los
100 ml de agua destilada contenidos en el vaso de pre-
cipitados de 250 ml.




c) Se eliminan las impurezas amoniacales de la sal
de la Rochela, por la ebullicién del agua hasta que el
nivel del liquido alcance el aforo de 100 ml marcado so-
bre el vaso de 250 ml. Se enfria la soluciéon a la tempe-
ratura ambiente y se transfiere a un frasco.

4.6. Reactivo de Nessler:

a) Se pesan, separadamente, 100 g de yoduro mer-
carico (Hgl;) y 70 g de yoduro de potasio (K1), Se pa-
san los reactivos pesados a un vaso de precipitados de
400 ml y se disuelven en 100 ml de agua destilada de-
sionizada.

b) Se pesan 160 g de hidroxido de sodio (NaOH)
en lentejas. Se pasan a un vaso de precipitados de un
litro y se disuelven en 500 ml de agua destilada desio-
nizada.

c) Mientras se agita con una mano, se agrega len-
tamente la Solucién (a) en la Solucién (b).

d) Se vierte la Solucién (c) a un matraz aforado de
un litro, o a una probeta graduada de la misma capacidad
y se diluye hasta el aforo con agua destilada desionizada.
Se mezcla perfectamente. Se conserva en frascos refrac-
tarios tapados herméticamente.

Este téxico se maneja con precaucion y se debe evi-
tar que tenga contacto con la boca. La solucién se dosi-
fica con una pipeta automdtica o de seguridad.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Preparacién de los patrones de color:

a) Se prepara la siguiente serie de patrones de co-
lor, midiendo los voliimenes indicados de la solucién de
cloroplatinato de potasio y de cloruro cobaltoso en tubos
separados de Nessler de 50 ml:

Solucién de Solucién de Nitrégeno
cloroplatinato cloruro amoniacal
de potasio, cobaltoso, equivalente
ml ml mg
1.2 0 0
2.8 0 0.002
4.7 01 0.004
5.9 0.2 0.007
7.7 0.5 0.010
9.9 1.1 0.014
11.4 17 0.017
12.7 2.2 0.020
15.0 33 0.025
17.3 4.5 0.030
19.0 5.7 0.035
19.7 71 0.040
19.9 8.7 0.045
20.0 10.4 0.050
20.0 15.0 0.060
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Se selecciona y se prepara cualquier niimero menor
de patrones de esta serie, si la variacién del nitrégeno
amoniacal cae dentro de un ambito mas reducido.

b) Se agrega agua destilada a cada tubo, para com-
pletar el volumen al aforo de 50 ml; se mezclan.

¢) Los patrones se protegen cubriéndolos con tapo-
nes limpios de caucho, si se tienen que usar por un pe-
riodo de varios meses.

5.2. Coagulacién y filtracién de la muestra:

a) Con una probeta graduada, se miden 100 ml de
la muestra en un vaso de precipitados de 250 ml.

b) Con una pipeta graduada se agrega 1 ml de la
solucién de sulfato de cinc. Se mezcla perfectamente.

¢) Con una pipeta graduada, se agregan 0.5 ml de
la soluciéon de hidréxido de sodio. Se mezcla perfecta-
mente.

d) Se permite que los fléculos blancos resultantes se
sedimenten por 5 minutos.

e) Se prepara un filtro con un papel de filtracion
rapida.

1) Se vierte un volumen estimado de 25 ml del li-
quido claro al través del {iltro. Se recibe el liquido fil-
trado en un vaso de precipitados y se desecha.

g) Se pasa el liquido claro sobrante a través del mis-
mo filtro, pero sc recibe y se conserva, en un tubo de
Nessler de 50 ml, o en un vaso de precipitados limpio
de 100 ml.

5.3. Desarrollo del color en la muestra:

a) Se mide el volumen adecuado del liquide filtrado,
de acuerdo con la variacién de nitrégeno amoniacal que
se indica:

Volumen de
muestra, ml

Ambito de nitrégeno
amoniacal, mg/1

S0 0.1-—1.0
25 1.1—2.0
10 2.1-5.0

Se vierte el liquido filtrado en un tubo de Nessler
de 50 ml. Si es necesario, se diluye hasta el aforo de 50
ml con agua destilada desionizada.

b) Con una pipeta-gotero se agregan 2 gotas de so-
lucién de sal de la Rochela. Se tapa el tubo de Nessler
con un tapén de caucho y se mezcla el contenido, invir-
tiendo el tubo de cuatro a seis veces.

¢) Con una pipeta automatica o de seguridad se
agrega 1 ml del reactivo de Nessler.

d) Se vuelve a cubrir el tubo con el tapon de cau-
cho y se mezcla el contenido, invirtiendo el tubo seis
veces.

e) Se permite que el color amarillo o café se des-
arrolle por 10 minutos.



f) Se compara la muestra con los patrones perma-
nentes y se estima, por el color, la cantidad de nitroge-
no amoniacal, en mg. que contiene la muestra.

g) Se calcula el nitrogeno amoniacal, en términos de
mg/1, multiplicando el resultado observado en el paso
(f) por el factor correspondiente:

Volumen de la
muestra, ml

Se multiplican los mg de
nitrégeno amoniacal por

50 20
25 40
10 100

Calcio

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

El calcio y el magnesio son los principales componen-
tes de la dureza de las aguas. En la forma de cal viva,
o de hidroxido de calcio, el calcio se puede usar para
ablandar una agua, o para dominar la corrosién, por me-
dio del ajuste del valor del pH.

Este método se ha formulado para la determinacién
rutinaria del calcio en el agua potable de los abasteci-
mientos.*

2. ADVERTENCIA

El agua se debe encontrar exenta de color o de tur-
biedad que puedan enmascarar o afectar la respuesta
del indicador.

Por fortuna, las sustancias que causan errores en
esta titulacién raras veces se encuentran presentes en las
aguas potables de los abastecimientos. Si se encuentran
presentes en cantidades suficientes, los elementos bario,
estroncio, cobre, aluminio, plomo, estafio, cinc, manga.
neso y hierro se pueden afectar los resultados. Se debe
consultar la tltima edicién de los Métodos Estandar para
conocer las concentraciones de aquellas sustancias que
se pueden tolerar en una muestra.

En exceso de 300 mg/l, como carbonato de calcio
(CaC0,), la alcalinidad puede producir, con algunas
aguas duras, cierta vaguedad en el cambio de color.

La titulacién se debe verificar en una muestra que
se encuentre a la temperatura ambiente y se debe termi-

*Se han expedido, a favor de G. Schwarzenbach, dos patentes
de los E. U. de A. (Num. 2,583,890 y 2,583,891), que amparan sus des-
cubrimientos relacionados con la titulacién y métodos complexométricos
para la determinacién cuantitativa de la dureza de las aguas. Nada de
lo que se indica en este manual se puede considerar que concede
cualquier derecho, implicito o en otra forma, para la manufactura,
venta 0 uso, en conexién con cualquier método, aparato o producto
que se ampara por la patente, ni constituye para nadie una seguridad
contra la responsabilidad resultante de la violacién de la patente.
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nar dentro de los 5 minutos siguientes a su iniciacién,
para evitar las dificultades provenientes de la precipi-
tacion de carbonato de calcio.

La mezcla indicadora sélida se encuentra expuesta a
degradacién y se debe conservar en un frasco cerrado
herméticamente.

3. APARATOS

3.1. Bureta de 25 ml, con soporte.

3.2. Una probeta graduada de 50 ml, o pipetas apro-
piadas para la medicién de la muestra.

3.3. Dos, o mas, cacerolas de porcelana, de 250 ml.

3.4. Dos, o mas, agitadores.

3.5. Una pipeta volumétrica de 1 ml, para dosificar
la solucién de hidréxido de sodio.

3.6. Una cucharilla de medicién, de 0.2-0.3 ml de
caparidad, para dosificar la mezcla seca del indicador.

4. REACTIVOS

Se pueden adquirir comercialmente, en casas de repu-
tacion, las siguientes soluciones preparadas y mezclas sé6-
lidas:

4.1, Solucién de hidréxido de sodio, 1N. Se pesan
4 g de NaOH. Se disuelven en 100 ml de agua destilada.

Se debe tener cuidado de no succionar este solucion
hasta la boca, porque ataca a las mucosas interiores de
la misma.

4.2. Mezcla solida indicadora. Tanto la mezcla de mu-
rexida como de Calcon, son satisfactorias. El murexida
se ha usado por mayor tiempo, pero muchos analistas
consideran que son mis faciles de cobservar, durante la
titulacién, los cambios de color del Calcon. El murexida
cambia del rojo a través de varios tonos de parpura, hasta
un pirpura orquidea; el Calcon cambia del rojo. a través
del purpura, hasta un azul definido, sin tintes rojizos.
Cualquiera de ellos se prepara como sigue:

a) Se pesan separadamente 100 g de cloruro de so-
dio (NaCl) ; y bien sea 0.2 g. de murexida (también de-



nominado purpurato de amonio), o0 0.2 g de Calcon (lla-
mado también Eriocromo Azul-Negro R).

b) Se vierten el cloruro de sodio y el indicador en
un mortero y sc trituran juntos con el pistilo hasta que
la anilina roja se distribuye uniformemente en toda la
sal blanca. Se conserva en frascos cerrados hermética-
mente.

4.3 Solucién valorada de EDTA. Se prepara como
se indica nara Dureza, sec. 4.4.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Se licna la bureta con la solucion valorada de
EDTA. Se registra el nivel del liquido en la bureta, le-
yendo en el fondo del menisco. Se debe cuidar que no
existan fugas en el grifo, lo que daria por resultado la
pérdida de la solucién tituladora.

5.2 Se miden los volimenes adecuados de muestra,
para el ambito indicado de calcio:

Volumen de
muestra, ml

Contenido de calcio,
mg/] como CaCO,

50 0- 200
25 -201- 400 -
10 401-1,000

Si sélo se necesita una muestra de 25 ml, se agregan
25 ml de agua destilada para completar un volumen de
50 ml; con un volumen de muestra de 10 ml, se agregan
40 ml de agua destilada. La cantidad adicional de agua
destilada se mide en una probeta graduada. Se vierte la
muestra (y el agua destilada adicional, si es necesaria)-
en una cacerola de porcelana. (Si se usa el indicador de
murexida se continia con el paso 5.3; si se usa el indi-
cador de Calcon se continlia con el paso 5.4).

5.3. Si sc usa el indicador de murexida, se procede
en la forma siguiente:

a) Se prepara un testigo de comparacién de color,
vertiendo 50 ml de agua destilada (medida con una pro-
beta graduada) en una cacerola similar, de porcelana.

b) Con una pipeta de Mohr se agregan 2 m! de la solu-
cién de hidréxido de sodio, tanto al testigo de comparacién
de color como a la muestra; se mezcla. El pH resultante de
12-13 precipita el magnesio en forma de hidréxido, eli-
minando asi su interferencia).

¢) Con una cucharilla de medicién se agrega una me-
dida (0.2 g) de la mezcla indicadora solida, tanto al
testigo de comparacion de color como a la muestra; se
mezclan hasta disolver el indicador.

d) Al testigo de comparacién de color se agregan,
con todo cuidado, 1 6 2 gotas de la solucion EDTA. Sc
agita el agua destilada, que contiene el hidréxido de so

dio y la mezcla indicadora de murexida, hasta que el
color rojo vire a un color pirpura orquidea firme. Se
registra el nuevo nivel de la bureta, leyendo en el fondo
del menisco.

¢) Sila muestra cambia al color rojo, se agrega gra-
dualmente la solucion de EDTA de la bureta, con agi-
tacibén constante. Se continia la adicién de EDTA hasta
que el color cambie a un débil color pirpura. En este
punto se detiene la adicion de EDTA por 10 segundos,
aunque se continia con la agitacion. Se reanuda la adi-
cion del EDTA, gota a gota, hasta que el débil color pur-
pura cambie al mismo color piirpura orquidea intenso
que ostenta el testigo de comparacion de color. Como an-
tes, se agita el contenido de la cacerola de porcelana du-
rante esta nueva adicién. El cambio de color del purpu-
ra débil al pirpura orquidea se presenta, por lo general,
agregadas unas 6 gotas.

f) Se registra el nuevo nivel de la bureta, leyendo en
el fondo del menisco.

g) Se calcula el volumen bruto de la solucién de
EDTA consumida, deduciendo la lectura del paso 5.3
(d) de la dltima lectura del paso 5.3 (f).

h) Se calcula la correccién por el testigo, deduciendo
la lectura de la bureta en el paso 5.1 de la lectura de la
bureta en el paso 5.3(d)

i) Se calcula el volumen neto de solucion EDTA con-
sumida por la muestra, deduciendo el resultado del paso
5.3(h) del resultado obtenido en el paso 5.3(g). (Se
continda con el paso 5.5).

5.4. Si se usa el indicador Calcon, se procede como
sigue:

a) Con una pipeta volumétrica se agregan a la mues-
tra 2 ml de la solucién de hidréxido de sodio.

b) Con una cucharilla de medicion se agrega 1 me-
dida (0.2 g) de la mezcla sélida indicadora; sc agita
hasta disolverla.

c) Si la muestra cambia al rojo, se agrega con la
bureta la solucion de EDTA, gota a gota, con agitacion
constante, hasta que el color pase a través del parpura
hasta un azul definido, en el cambio final.

d) Se registra el nuevo nivel de la bhureta, leyendo
el fondo del menisco. Se deduce la lectura inicial de la
bureta (paso 5.1).

5.5. Se calcula el calcio, en términos de mg/1 como
CaCQ,, multiplicando los resultados encontrados en los
pasos 5.3(i) o 5.4(d) por el factor correspondiente como
siguc:

Se multiplica el
consumo, en

Volumen de ml, de la solucién

muestra, m} de EDTA por
50 20
25 40
10 100



5.6. Si se tiene dificultad en apreciar el cambio de color
cuando se agrega una gota de la solucién tituladora, se
agregan dos gotas de la misma, cerca del cambio final. Con

Prueba de estabilidad al

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Esta prueba tiene dos aplicaciones generales. Es muy
valiosa en la comprobacién de la estabilidad de una agua
ablandada por el procedimiento de cal soda. También
determina la alcalinidad total necesaria para el agua,
con el propésito de prevenir la corrosién, mediante la
deposicion de un revestimiento protector de carbonato
de calcio en las tuberias.

2. ADVERTENCIA

La muestra se debe recolectar evitando, hasta donde
sea posible, la aeracién y las salpicaduras, para que no
haya pérdida del biéxido de carbono disuelto. Por la
misma razén, el frasco debe taparse en tal forma que se
impida que las burbujas de aire queden aprisionadas
cerca del tapén.

3. APARATOS

3.1. Un frasco para DBO, con tapén de cristal, de
300 ml de capacidad.

3.2. Una pipeta de 100 ml.

3.3. Un embudo de filtracién.

3.4. Papel filtro. Es satisfactorio el Whatman Ne 50.

3.5. Aparatos para la determinacién de la alcalinidad
total (véase Alcalinidad, sec. 3).

4. REACTIVOS

4.1. Carbonato de calcio (CaCO;), polvo precipi-
tado, calidad analitico.

4.2 Los reactivos para la determinacién de la alcali-
nidad total, (véase Alcalinidad, sec. 4).

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Se determina la alcalinidad total de la muestra
de agua, como se describe en Alcalinidad, sec. 5.

5.2. Se toma otra muestra llenando, sin salpicadu-
ras ni agitacién un frasco de 300 ml para DBO, con
tapén de cristal, (véase Bidxido de Carbono, sec. 5).
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esto se intensifica el cambio de color, no siendo de significa-
cién la ligera pérdida en precisién. Una buena iluminacién
ayuda a la percepcién de los cambios de color.

carbonato de calcio

5.3. Se agrega al frasco, aproximadamente, 0.3 a 0.4
g de carbonato de calcio pulverizado.

5.4. Con todo cuidado se vuelve a colocar el tapén
para que no queden burbujas de aire en la parte su-
perior.

5.5. Se mezcla el polvo y el agua por agitacién del
frasco a intervalos frecuentes (cada 10 6 15 minutos),
por no menos de 3 horas.

5.6. Se permite que la muestra se sedimente durante
la noche. Durante la primera parte de la sedimentacién
se golpea suavemente el frasco y se hace girar el tapén
para que el polvo que se adhiera a las paredes y al tapén
se pueda aflojar y, en consecuencia, se pueda sedimentar
en el fondo del frasco.

5.7. Con una pipeta de 100 ml se extraen, cuidado-
samente, dos porciones del liquido sobrenadante (la capa
clara que se presenta arriba del material sedimentado).
Si se desea, se decanta cuidadosamente el liquido sobre-
nadante.

5.8 El liquido sobrenadante extraido se filtra al tra-
vés de papel filtro. Se descartan los primeros 25 ml y se
aprovecha el resto.

5.9. Se determina la alcalinidad total del filtrado
(véase Alcalinidad, sec. 5). Se comprueba que el car-
bonato de calcio pulverizado se ha eliminado completa-
mente del filtrado para evitar errores en la alcalinidad
total.

6. APLICACION PRACTICA DE LA PRUEBA

6.1 El agua se encuentra subsaturada con respecto
al carbonato de calcio, y puede ser corrosiva, si el se-
gundo resultado de la alcalinidad total (paso 5.9) es
mayor que el primer resultado de la alcalinidad total
(paso 5.1).

6.2. El agua se encuentra sobresaturada con carbo-
nato de calcio y puede depositar una pelicula protectora
o revestir las tuberias si el primer resultado de la alcali-
nidad total (paso 5.1) excede al segundo resultado de
la alcalinidad total (paso 5.9).

6.3. El agua es estable y se :ncuentra en equilibrio
con el carbonato de calcio si el primero (paso 5.1) y el
segundo (paso 5.9) resultados de la alcalinidad total



son similares. Tal agua no seria corrosiva si la pelicula
o revestimiento de carbonato de calcio ya se hubiese for-
mado en las tuberias.

6.4. Se pueden lograr cambios en la alcalinidad total
de la muestra con las siguientes cantidades de reactivos:

a) Cada dosis de 1 mg/1 de cal pura (Ca0), o de
1.1 me/1 de cal viva comercial al 90 por ciento incre-
menta la alcalinidad total en 1.79 mg/1 o reduce el bié-
xido de carbono en 1.57 mg/1.

b) Cada dosis de 1 mg/1 de cal hidratada pura,
Ca(OH),, o cada dosis de 1.41 mg/1 de cal hidratada
comercial, al 93 porciento, aumenta la alcalinidad total
en 1.35 mg/1 o reduce el biéxido de carbono en 1.19
mg/1.

c) Cada dosis de 1 mg/1 de carbonato de sodio puro
(Na,CO;), o cada dosis de 1.02 mg/1 de carbonato de

sodio comercial (ceniza de soda) incrementa la alcalini-
dad total en 0.944 mg/1 o reduce el biéxido de carbono
en 0.415 mg/l1.

Estas cantidades no estabilizaran, necesariamente,
todas las aguas porque la estabilidad se encuentra inter-
relacionada, ademads, con otros factores importantes.
Para una discusién mas amplia de esta prueba y de sus
diversas aplicaciones, véase la bibliografia que se pre-
senta en el capitulo Saturacién y Estabilidad con Res-
pecto al Carbonato de Calcio, en la tltima edicion de los
Métodos Estdndar.

6.5. La incrustacién de tuberias y equipos por el
agua que se encuentra sobresaturada con carbonato de
calcio, se puede reducir por el uso de sales de fosfatos
o por la estabilizacién del agua ablandada por recarbo-
natacion, adicion de alumbre o contacto con calizas.

Bioxido de Carbono Libre

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Las propicdades corrosivas del bidoxido de carbono
gascoso, disuelto en el agua, hace recomendable su eli-
minacién. Esto se puede lograr bien sea por eliminacién
fisica, por medio de la aeracién, o por medio de su con-
versi6n quimica a los estados menos agresivos de bicar-
honato o carbonato, con la adicién de compuestos al-
calinos.

También es importante ¢] conocimiento del conteni-
do de bioxido de carbono en los procesos de ablanda-
miento. En primer lugar, el biéxido de carbono consume,
durante su neutralizacién, cantidades adicionales de cal
y carbonato de sodio. En segundo lugar, se puede apli-
car bioéxido de carbono al agua ablandada, justamente
antes de la filtracién, para disolver cualquier precipita-
do de carbonato de calcio, no sedimentado, que de otro
modo se pudiera depositar posteriormente en la arena
de filtracién o en los conductos de distribucién. Como
regla general, las aguas de pozo contienen disuelta una
mayor cantidad de biéxido de carbono gaseoso que las
aguas de rios. En el caso de la mayoria de los abasteci-
mientos de agua potable, el hioxido de carbono repre-
senta el factor importante de acidez por lo que, sustan-
cialmente, la titulacién del hiéxido de carbono es igual
a la titulacion de la acidez.

2. ADVERTENCIA

La muestra sc debe recolectar evitando, en todo lo
posible, el chapoteo y la aeracién, para prevenir la pér-
dida de bidxido de carbono disuelto. Para obtener me-
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jores resultados, la determinacion debe verificarse inme-
diatamente después de la recoleccion de la muestra.
Cuando la concentracion del bioxido de carbono exceda
de 10 mg/1, se debe repetir la titulacion en una mues-
tra reciente para comprobar la validez de la primera
determinacion. Si, por alguna razén, debe demorarse
la determinacién, la muestra debe recolectarse en un ma-
traz de 500 ml y taparse en tal forma que se evite el
aprisionamiento del aire cerca del tapén.

3. APARATOS

3.1. Una cantidad suficiente de tapones de hule, con
un orificio para que se inserten en el grifo de agua.

3.2. Tubo de cobre, de acero inoxidable o de otro
metal no corrosivo, de diametro apropiado para su in.
sercién en el tapén de hule. ‘

3.3. Tubo de caucho o de plastico, para conectarlo
al tubo metalico.

3.4. Dos, o mas, probetas graduadas, o tubos de Ness.
ler, de 100 ml.

3.5. Una pipeta-gotero o un gotero medicinal, de 0.5
a 1.0 ml de capacidad, para aplicar la solucién indica-
dora de fenolftaleina.

3.6. Un agitador largo.

4. REACTIVOS

4.1, Agua destilada hervida. Como la mayor parte
de las aguas destiladas contienen algo de biéxido de car-
bono, se vierte agua destilada ordinaria en un matraz



o frasco grande, sin tapon, de cristal refractario y se
hierve por 15 minutos, cuando menos, para expulsar el
biéxido de carbono. A continuacién, se cubre la boca y
el cuello del recipiente con un vaso de precipitados in-
vertido, de mayor didmetro y se enfria el agua a la tem-
peratura ambiente en un bafio de agua corriente fria.
El agua destilada se prepara inmediatamente antes de
que se necesite para la preparacién de la solucién valo-
rada de carbonato de sodio (4.3).

4.2. Solucién indicadora de fenolftaleina. Se prepara
en la forma que se indica para Alcalinidad, sec. 4.2.

4.3. Solucién de carbonato de sodio, 0.0454 N:

a) En una balanza analitica se pesan, cuidadosamen-
te, 2.407 g de carbonato de sodio seco (Na,CO,), de la
calidad de patrén primario.

b) Se pasa, con todo cuidado, a un vaso de precipi-
tados de 250 ml y se disuelve en 150 ml de agua desti-
lada hervida.

¢} Se vierte cuidadosamente la solucién a un matraz
aforado de 1,000 ml y se enjuaga el vaso de precipitados
con tres porciones de 100 ml de agua destilada hervida.

d) Se diluye posteriormente hasta el aforo de 1,000
ml con agua destilada hervida. Se tapa y se mezcla per-
fectamente.

Nota: Cuando se almacene esta solucién tituladora,
debe taponarse herméticamente el recipiente que la con-
tiene, para evitar el acceso del bioxido de carbono at-
mosférico. Se ha de usar un tapén de caucho, para evitar
la cristalizacion que se presenta con los tapones de cris-
tal.

S. PROCEDIMIENTO

5.1 Se construye una linea especial de muestreo (véase
figura 5) para recolectar las aguas que contengan gases
disueltos:

a) Se escoge un tapén de caucho, de un orificio, que
ajuste firmemente en el interior del grifo de agua, del cual
se vaya a extraer la muestra.

b) Se corta un tramo de tubo de metal a una longi-
tud igual a Ia de cuatro veces la del tapén de caucho.

c) Se remoja la superficie exterior del extremo de
entrada del tubo de metal con una pelicula lubricante
de glicerina y, con cuidado, se introduce el tubo de me-
tal en el orificio del tapon de caucho. Se empuja el tubo
dentro del orificio hasta que el extremo del tubo quede
al ras con la superficie del tapén.

d) Se toma un tubo de caucho (o de plastico) de un
diametro adecuado y se fija un tramo, de suficiente lon-
gitud, al extremo sobresaliente del tubo de metal. Si es
necesario, de nuevo se remoja la superficie del tubo de
metal con una pelicula lubricante de glicerina para faci-
litar la penetracién del tubo de caucho.

e) Se limpia integramente el tapon de caucho, el tu-
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FIG. 5. APARATO PARA RECOLECTAR MUESTRAS
CON GASES DISUELTOS

bo de metal y el tubo de caucho, enjuagindolo con el
agua que se va a muestrear para eliminar las huellas
de glicerina.

5.2. Recoleccion de la muestra. Se usa el siguiente
procedimiento para la recoleccion de todas las muestras
necesarias para las sec. 5.3 y 5.4:

a) Se inserta el tapon de caucho en el grifo de agua.
Se comprueba que toda la linea de muestreo es hermé.
tica al aire y que nada de oxigeno atmosférico puede
llegar a quedar en contacto con el agua que escurre.

b) Se lava, por purga, el interior de los tubos de me-
tal y de caucho, dejando correr la misma agua que sec
va a muestrear.

c) Se inserta el extremo libre del tubo de caucho
hasta que llegue a menos de 7 mm del fondo interior
del recipiente (un frasco, una probeta graduada o un
tubo de Nessler, segiin sea necesario).

d) Se permite que la muestra de agua derrame del
recipiente en un volumen varias veces mayor al de la
capacidad del recipiente. Por lo general, es suficiente
un periodo de derrame de dos a tres minutos.

e) Se extrae suavemente el tubo de caucho del re-
cipiente, mientras que el agua continda derramando.

5.3. Titulacién de la muestra:

a) Se toma una muestra, en la forma que se indica
en la sec. 5.2, usando una probeta graduada de 100 ml
o un tubo de Nessler como recipiente. Se sacude sua-
vemente la probeta o el tubo de Nessler para expulsar
el exceso de muestra que queda arriba del aforo de 100
ml.




b) Se sitia a un lado esta muestra como testigo para
la comparacién del color en la siguiente titulacién.

¢) Se llena la bureta con la solucién tituladora de
carbonato de sodio. Se anota el nivel del liquido en la
bureta, haciendo la lectura en el fondo del menisco.

d) Se toma una segunda muestra como se describi6
en las sec. 5.2 y 5.3(a). _

e) Se agregan a la segunda muestra 10 gotas de la
solucién indicadora de fenolftaleira. Si la muestra cam-
bia al rosa, no hay presente biéxido de carbono.

f) Si la muestra se mantiene incolora, se agrega la
solucién tituladora de carbonato de sodio a la probeta
o tubo de Nessler. Se agita suavemente con un agitador
largo de cristal hasta que persista por 30 segundos un
color rosa definido. Se observa hacia abajo, siguiendo el
eje de la probeta o del tubo de Nessler, para apreciar
el cambio de colar. Se usa la primera muestra, sin so-
lucién indicadora de fenolftaleina, como un testigo para
la comparacién del color.

¢) Se lee el nuevo nivel en la bureta, en el fondo
del menisco y se calcula el volumen consumido de la
solucién de carbonato de sodio, deduciendo de esta lec-
tura la lectura inicial de la bureta de la sec. 5.3(c).

h) Se toma una tercera muestra en la forma que se
describe en las sec. 5.2 y 5.3(a). Se agrega inmediata-
mente la cantidad integra de la solucién tituladora de

carbonato de sodio que se consumib segiin la sec. 5.3(g).
A continuacién, se agregan 10 gotas de la solucion indi-
cadora de fenolftaleina y se mezcla con el agitador largo.
Si la muestra se mantiene incolora, se continiia la adi-
cién de carbonato de sodio, hasta que se obtenga un color
rosa definido que persista por 30 segundos. Se acepta
este nuevo resultado como la titulaciéon cuyo valor es
digno de confianza.

1) Se calcula la concentracién del biéxido de carbo-
no libre. multiplicando el nimero de mililitros de solu-
cién de carbonato de sodio, que se consumieron, por 10.

5.4. Manejo de la muestra cuyo analisis se tiene que
demorar. Cuando la muestra se tenga que transporlar
al laboratorio para su anilisis, se recoge en la forma des-
crita en la sec. 5.2, empleando un frasco de tapén de
cristal esmerilado, de 500 ml. Se llena completamente el
frasco y se coloca el tapén en tal forma que no queden
burbujas de aire cerca del cuello. Para reducir mas el
escape del bidxido de carbono del agua, se conserva
el frasco a una temperatura inferior a la del agua reco-
lectada. Se verifica el analisis tan pronto como sea po-
sible después de la recoleccién, tal como se indica en la
sec. 5.3 La muestra de 100 ml se obtiene sifoneando el
agua del frasco de 500 ml, en una probeta graduada o
tubo de Nessler, dejando que derrame y retirando cui-
dadosamente el tubo de caucho.

Cloruro

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

El cloruro es un constituyente comin de las aguas.
En la forma de cloruro de sodio se usa para regenerar
los ablandadores de permutacién catiénica agotados. Por
la adicién del cloro como desinfectante, se puede obtener
un pequefio aumento en la concentracién de cloruros.

Esta prueba se ha formulado para la determinacién
rutinaria de cloruros en muestras de agua potable.

2. ADVERTENCIA

El agua se debe encontrar libre de color o de turbie-
dad, que puedan enmascarar y afectar la respuesta del
indicador. Antes de iniciar la titulacién, la muestra de
agua debe ser neutra o ligeramente alcalina. Si el agua
es alcalina o acida, mas alla del ambito de valores del
pH de 6.5 a 10.5; o bien, si contiene bromuro, yoduro,
sulfuro, sulfito, tiosulfato, ortofosfato, o altas concentra-
ciones de hierro, se debe consultar la iltima edicién de
los Métodos Estindar sobre las formas para hacer frente
a estas situaciones.
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3. APARATOS

3.1. Una bureta de 25 ml, con soporte.

3.2. Una probeta graduada de 100 ml, o pipetas vo-
lumétricas apropiadas, para medir la muestra.

3.3. Un gotero medicinal o una pipeta graduada de
1 ml, para dosificar la solucién indicadora.

3.4. Dos, o mas, cacerolas de porcelana, de 250 ml.

3.5. Dos, o mas, agitadores de varilla de cristal.

4. REACTIVOS

4.1. Solucién de nitrato de plata, 0.014 N:

a) En una balanza analitica se pesan 2.396 g de ni-
trato de plata en estado seco (AgNOQ;), de la calidad de
reactivo analitico.

b) Se transfiere cuidadosamente el reactivo a un va-
so de precipitados de 250 ml y se disuelve en 100 ml de
agua destilada.

¢) Se pasa la solucién a un matraz aforado de 1,000
ml, se lava por tres veces el vaso de precipitados con
porciones de 100 ml de agua destilada, que se vierten



al matraz. Se diluye hasta el aforo de 1,000 ml con agua
destilada.

d) Se tapa, se mezcla completamente y se conserva
esta solucion en un frasco &mbar, en una gaveta oscura,
para protegerla de los efectos destructivos de la luz.

4.2. Solucién indicadora de cromato de potasio:

a) Se pesan 50 g de cromato de potasio (K,CrO,).
Se pasan a un vaso de precipitados de 500 ml y se di-
suelven en 250 ml de agua destilada.

b) Se agrega la solucién de nitrato de plata (4.1)
hasta que se forme un precipitado de color rojo defini-
do. Se cubre el vaso con un vidrio de reloj y se deja
sedimentar el precipitado durante la noche.

c¢) Por decantacion o por el paso al través de un
papel filtro, se separa la solucion del precipitado sedi-
mentado.

d) La solucién clara se diluye en un litro en una
probeta graduada de 1,000 ml y se mezcla completa-
mente.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Se llena la bureta con la solucién de nitrato de
plata. Se registra el nivel del liquido en la bureta, por
lectura en el fondo del menisco. Se debe cuidar que no
existan fugas en el grifo, lo que daria por resultado la
pérdida de la solucién contenida.

5.2. Se mide el volumen apropiado de muestra, para
el ambito posible de cloruro:

Volumen Ambito de cloruro,
de muestra, ml mg/1
100 1—50
50 51—100
25 101—200
10 201—500

Si sélo se requieren 50 ml, se agregan 50 ml de agua
destilada, para obtener un volumen total de 100 ml; con
25 ml de muestra, se agregan 75 ml de agua destilada;
con una muestra de 10 ml, se agregan 90 ml de agua
destilada. La cantidad agregada de agua destilada se mi-
de con una probeta graduada. Se vierte la muestra (y
el agua destilada, si es necesaria) en una cacerola de
porcelana.
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5.3. Se prepara un testigo de comparacion de color,
vertiendo 100 ml de agua destilada (medida con una
probeta graduada de 100 ml) en una cacerola similar,
de porcelana.

5.4. Con una pipeta graduada o con un gotero me-
dicinal se agrega 1 ml de la solucién indicadora de cro-
mato de potasio, tanto al testigo de comparacién de color
como a la muestra; se mezclan bien.

5.5. Al testigo de comparacién de color se agregan
de la bureta cuidadosamente, 0.30 ml de solucién de
nitrato de plata. Con un agitador de cristal se mezcla el
color rojo-naranja resultante en la soluci¢n. Se registra
el nuevo nivel de la bureta, por lectura en el fondo del
menisco.

5.6. Si la muestra cambia al color amarillo en el pa-
so 5.4, se agrega gradualmente la solucién de nitrato de
plata de la bureta. Se agita constantemente la muestra.
Se contintia la adicién de la solucién hasta que la mues-
tra cambie al mismo color rojo-naranja del testigo de
comparaciéon de color. Si se tiene dificultad en recono-
cer el cambio, cuando se agrega 1 gota en cada ocasion,
se agregan dos gotas de la solucién cerca del vire final.
Con esto se intensifica el cambio de color y no es de
significacién la ligera pérdida en exactitud.

5.7. Se registra el nuevo nivel de la bureta, por lec-
tura en el fondo del menisco.

5.8. Se calcula el volumen bruto de solucién que se
consumid, para lo cual se deduce la lectura de la bureta
en el paso 5.5 de la lectura de la bureta en el paso 5.7.

5.9. Se calcula el volumen neto de solucién consu-
mido, anicamente, por la muestra, deduciendo 0.3 del
resultado obtenido en el paso 5.8.

5.10. Se calcula el contenido de cloruros, en mg/1,
multiplicando el resultado obtenido en el paso 5.9 por
el factor correspondiente que se indica a continuacién:

Volumen Multipliquense ml de
de muestra, ml solucién de nitrato
de plata por
100 5
50 10
25 20
10 50



Cloro (Residual)—General

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

El cloro no es sélo un importante desinfectante sino
que también satisface otras necesidades en plantas potabili-
zadoras de agua. Puede reaccionar con amoniaco, hierro,
manganeso, sustancias proteicas, sulfuro y algunas sustan-
cias productoras de olores y sabores, mejorando las carac-
teristicas del agua potabilizada. Puede reducir también las
proliferaciones bioldgicas y prolongar las carreras de filtra-
cién cuando se practica la cloracién antes de la filtracién.

Con los procesos de cloracién se obtienen dos tipos de
cloro residual en el agua, esto es, libre y combinado. El
cloro residual libre, que se presenta cuando el agua es
clorada integramente, puede existir en tres formas: cloro
molecular (Cl;) en rangos de pH de 1 a 4; en dcido hipocloro-
so (HOCI) también se presenta en rangos de pH de 1a 9
siendo predominante en el rango de 2 a 7; en pH 7.4 coexis-
ten iguales proporciones de dcido hipocloroso e i6n hipoclo-
rito (OCI-), el hipoclorito gana completa ascendencia sobre
9.5.

El cloro residual combinado se presenta como: mono-
cloramina (NH:Cl), dicloramina (NHCl;) y tricloramina
(también conocida como tricloruro de nitrégeno) (NCls) y
actia como agente oxidante menos activo y su accién bac-
tericida es mds lenta que la del cloro libre. El cloro resi-
dual combinado se forma cuando el proceso de cloracién
ocurre en presencia de compuestos de amonio, bien sea que
se encuentren presentes en forma natural o que se agreguen
artificialmente para tal propésito.

Se incluyen dos modificaciones a ensayos para control
en planta de agua potable clara e incolora que se cloran en
forma predominante ya sea a un residual de cloro libre dis-

ponible o residual de cloro combinado disponible. La pala-
bra PREDOMINANTE significa que los tres cuartos o més
del residuo estd en forma de cloro libre disponible o cloro
combinado disponible. La determinacién de cloro residual
puede ser realizada de acuerdo a preferencias personales,
por titulacién como en el Método A o colorimétricamente
como ¢n el Método B.

2. ADVERTENCIA

El biéxido de cloro reacciona como cloro libre disponi-
ble, que representa la quinta parte de su contenido de
cloro disponible total.

Si el manganeso estd presente en su estado oxidado, en
forma natural o es anadido en el curso del tratamiento de
agua, como permanganato de potasio, éste reacciona con el
reactivo N-N-dietil-p-fenilenodiamina (DPD) produciendo
un color rosado o rojo, idéntico al producido por el cloro.
En tal caso se debe aplicar una correccién para esta inter-
ferencia.

En la reaccién, el rango de pH debe ser mantenido entre
6.2 y 6.5 para obtener resultados exactos. Con el pH dema-

siado bajo el ensayo puede enmascarar cloraminas como

cloro libre. El pH muy elevado puede originar reaccién con
oxigeno disuelto y producir un false color rosado.

En todos los métodos para diferenciar cloro libre de
cloraminas, las altas temperaturas facilitan la reacci6n de
cloraminas con los reactivos formadores de color, por.lo que
tienden a incrementar, aparentemente, el cloro libre des-
pués de un intervalo fijo de tiempo.

Cloro (Residual) A—Método Titulométrico

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Ver Cloro (Residual) General.

2. PRECAUCIONES

Ver Cloro (Residual) General.

3. APARATOS

3.1. Una bureta de 10 ml con soporte.
3.2. Uncilindro graduado de 100 ml o pipetas volumétri-
cas apropiadas para medir la muestra.

3.3. Uno o dos frascos de 250 ml.

3.4. Dos pipetas automaiticas, de seguridad u operadas
con sistema de bulbo, para dosificar el reactivo DPDy la
solucién amortiguadora de fosfato.

3.5. Una pequeiia espdtula para dosificar cristales de
yoduro de potasio.

3.6. Una pipeta o un gotero de 0.5 ml para dosificar la
solucién de arsenito de sodio.

4. REACTIVOS

4.1. Agua destilada libre de cloro residual para la pre-
paracién de los reactivos 4.2., 4.3. y 4.4. Si fuese necesario
se debe preparar agua destilada sin cloro, por la exposicién



de botellas de borosilicato de vidrio con 4 | de agua des-
tilada, sometiéndola a la accién de los rayos del sol, dentro o
fuera de los edificios hasta que el cloro residual desaparezca
por las radiaciones ultravioleta (comprobado con ensayos de
DPD).

4.2. Solucién diluida de 4cido sulfirico.

a) Usando un cilindro graduado de 50 ml, medir 30 ml
de agua destilada libre de cloro y vertirla en un matraz
de 100 ml.

b) Medir 10 ml de 4cido sulfirico concentrado con un
cilindro graduado.

¢) Removiendo con una mano, muy lenta y cautelosa-
mente, aiiadir los 10 ml de dcido sulfirico a los 30 ml de
agua destilada. Al mezclar el 4cido con el agua se genera
un calor considerable. Debido a esto es necesario, para evi-
tar salpicaduras peligrosas, verterlo muy lentamente y
mezclarlo bien con mucho cuidado. Enfriar la solucién a
la temperatura del ambiente antes del ensayo.

4.3. Solucién tituladora de sulfito aménico ferroso
(SAF).

a) Medir 1,200 ml de agua destilada en un frasco pyrex
de 2 1y hervirla por cinco minutos. Luego cubrir el tope
del frasco con un vaso de 400 ml invirtiéndolo y enfriarlo
hasta la temperatura del ambiente. Para facilitar el enfria-
miento puede colocarse en un bafio de agua fria.

b) Vaciar la mitad del agua hervida y enfriada en un
frasco de 1,500 ml. Aiiadir la solucién diluida de 4cido sul-
furico (4.2.) y mezclar.

c) Pesar en una balanza analitica 1.106 g de sulfato
aménico ferroso, Fe(NH,);(S0,), 6H.0 de grado analitico.
Transferirlo cuidadosamente al vaso de 1,500 ml y disol-
verlo en el agua hervida y enfriada preparada como se
indica en el paso (b).

d) Transferir la solucién a un frasco volumétrico de 1 |,
enjuagando por tres veces con 100 ml de agua destilada.
Diluirla hasta la marca, tapar el frasco y mezclarla com-
pletamente. Un ml de esta solucién tituladora es equivalente
a 1.0 mg/1 de cloro para los fines de titulacién.

e) Almacenar la solucién tituladora en una botella de
color dmbar con tapa de vidrio, preservandola de la luz.
Desecharla después de un mes.

4.4. Reactivo N-N-dietil-p-fenilenodiamina (DPD).

a) Colocar 600 ml de agua destilada libre de cloro en un
vaso de 1,500 ml, afiadir 6 ml de solucién diluida de 4cido
sulfirico (4.2.) y mezclar.

b) Pesar 0.2 g de sal disédica del 4cido tetraacetato de
etilenediamina dehidratado (también llamado sal disédica
del 4cido etilendiaminotetracético o EDTA), disolverlo y
agregarlo en la solucién (a).

c) Pesar cualquier de las dos sustancias quimicas: 1 g de
oxalato de N,N-dietil-p-fenilendiamina o 1.5 g de sulfato p-
amino-N:N dietilanilina. Disolverla y mezclarla en la solu-
cién (b).

d) Transferir la solucién combinada (c) a un cilindro
graduado de 1 | y diluirla con agua destilada libre de cloro
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hasta la marca de 1,000 ml. Retornar la solucién al vaso y
mezclarla bien mediante agitacién.

¢) Guardar la solucién en una botella de vidrio oscuro
y con tapa, preservandola de la luz. Descartar la solucién
cuando se haya descolorido.

Manejar el reactivo de oxalato con extremo cuidado y
particularmente evitar acercarlo a la boca. Dosificar la solu-
cién con pipetas automdticas, de seguridad o propipetas.

4.5. Solucién amortiguadora de fosfato.

a) Pesar, por separado, las siguientes sustancias quimi-
cas: (1) 24 g de fosfato hidrogenado disédico (llamado tam-
bién fosfato dibédsico de sodio) Na,HPO4; y (2) 46 g de
fosfato dehidrogenado de potasio (también llamado fosfato
monobasico de potasio) KH:PO,.

b) Transferir las sustancias quimicas a un vaso de 1,500
ml y disolverlas en 600 ml de agua destilada. Si fuera ne-
cesario, calentar la solucién y agitarla para disolver las sus-
tancias quimicas completamente. Si se ha utilizado calor
para disolverlas, enfriar la solucién hasta la temperatura del
ambiente,

c) Pesar 0.8 g de sal sédica del 4cido tetraacetato de
etilendiamina dehidratado (también llamado sal disédica
del dcido etilendiamino-tetracético o EDTA) y disolverlos
en 100 ml de agua destilada. Luego agregarlos a la solucién
(b) y mezclarlos.

d) Transferir la solucién mezclada (c) a un cilindro gra-
duado y diluirla con agua destilada hasta la marca de 1,000
ml. Mezclar cuidadosamente retornando la solucién al vaso
y agitdndola.

e) Pesar 20 mg de cloruro de mercurio HgCl; y agregar-
los a la solucién (d) con el propdsito de prevenir el creci-
miento de moho y la interferencia de trazas de yodo en el
reactivo durante el ensayo para determinar cloro.

4.6. Critales de yoduro de potasio. K I.

4.7. Solucién de arsenito de sodio para la estimacién de
la interferencia de manganeso: pesar 5.0 g de arsenito de
sodio (lamado también metaarsenito) NaAsO,. Disolverlo
en 1 1 de agua destilada.

Manejar este veneno con precuaciones extremas y evitar
particularmente llevarlo a la boca. Dosificar la solucién con
pipetas automdticas, de seguridad o propipetas.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Llenar la bureta con solucién de sulfato aménico
ferroso (SAF). Registrar el nivel del liquido leyendo la indi-
caci6n inferior del menisco. Cuidar algin tipo de pérdida de
la solucién tituladora por goteo.

5.2. Seleccién del volumen de la muestra. Medir el
volumen apropiado de agua destilada para los rangos de
cloro residual indicados a continuacién:




Rango de cloro  Volumen original Volumen de agua

residual de la muestra destilada
mg/l ml ml
0.0- 4.0 100 0
4.1- 8.0 50 50
8.1-16 25 75

a) Si el cloro residual estéd en el rango de 0.0 a 4.0 mg/1,
tomar una muestra de 100 ml. Colocar 5 ml de solucién
amortiguadora de fosfato y 5 ml de reactivo DPD en un

frasco de 250 ml y mezclar. Luego afiadir 100 ml de muestra’

y mezclar.

b) Cuando el total de cloro disponible excede a 4.0
mg/l, tomar una alicuota de la muestra y diluirla con agua
destilada hasta obtener un volumen de 100 ml. Para el
andlisis proceder de la siguiente manera: primeramente
mezclar 5 ml de solucién amortiguadora de fosfato y 5 ml
de reactivo DPD con un volumen determinado de agua des-
tilada necesario para completar la dilucién de la muestra
a 100 ml. Entonces agregar una alicuota de la muestra para
obtener un volumen total de 110 ml.

5.3. Si la muestra se torna rosada o roja, agregar gra-
dualmente reactivo SAF de la bureta sacudiendo el frasco
continuamente hasta que desaparezca el color rosado.

5.4. Leer el nuevo nivel del liquido en la bureta, en la
parte inferior del menisco y calcular el volumen de titulante
utilizado por sustraccién del valor de la presente lectura
del leido inicialmente (paso 5.1.).

5.5. Calcular el cloro libre disponible multiplicando el

Volumen de la
muestra original

Multiplicar los ml
de titulante

ml por
100 1
50
25 4

resultado encontrado en el paso 5.4. por el factor apropiado.

5.6. Anadir cristales de yoduro de potasio (peso total de
0.5 a 1.0 g) al frasco y mezclar para disolverlos. Dejar la
solucién en reposo por dos minutos para que las cloraminas
puedan convertir el yoduro a yodo; esto se evidenciard por
el retorno del color rosado a rojo.

5.7. Reiniciar la titulacién con pequeiios volimenes de
titulador SAF, hasta que el color rosado o rojo desaparezca
otra vez.

5.8. Leer el nuevo nivel del liquido en la bureta en la
parte inferior del menisco y registrar el volumen total de

_la solucién titulante utilizada en ambas titulaciones de cloro

libre (paso 5.4. si ha sido ejecutado) y el volumen gastado
para la titulacién de cloro total disponible (paso 5.7.), luego
multiplicar este valor por el factor apropiado indicado en el
paso 5.5.

5.9. Restar el valor obtenido en el paso 5.5. del obtenido
en el paso 5.8. para obtener el cloro combinado disponible.
5.10. Estimacién de la interferencia del manganeso.

a) Colocar 5 ml de solucién amortiguadora de fosfato,
un pequeiio cristal de yoduro de potasio y 5 ml de solucién
de arsenito de sodio en un frasco de 250 ml y mezclar.

b) Agregar 100 ml de muestra y mezclar.

¢) Afiadir 5 ml de reactivo DPD y mezclar.

d) Si la solucién se torna rosada o roja existe inter-
ferencia de manganeso. Titular con titulador SAF hasta que
desaparezca el color rosado.

e) Leer el nuevo nivel del liquido en la bureta en la
parte inferior del menisco y calcular el volumen de titulador
usado, restando el valor de la lectura inicial de la presente
lectura. Multiplicar el resultado por el factor apropiado
dado en el paso 5.5. para obtener la interferencia del man-
ganeso.

5.11. Restando la interferencia del manganeso de los re-
sultados de los pasos 5.5. y 5.8. se obtienen respectivamente
los valores verdaderos de cloro libre disponible y cloro total
disponible.

5.12. Si se utiliza bi6xido de cloro en la planta de trata-
miento, ver la determinacién de biéxido de cloro, método,
Seccidén 5, para los cdlculos y determinaciones correspon-
dientes.

Cloro (Residual) B—Método Colorimétrico

1. PROPOSITO DEL ENSAYO

Ver Cloro (Residual) General.

2. ADVERTENCIA

Ver Cloro (Residual) General.

3. APARATOS

Todos los aparatos descritos en el Método A, Seccién 3,
para la Determinacién de Cloro (Residual) excepto la bureta
para titulacién y los frascos. Ademas de éstos se requiere de:

3.1. Tubos Nessler de 100 ml de forma alargada o baja,
y soporte.

3.2. Una bureta de 10 ml o pipetas apropiadas para



medicién de la solucién diluida de permanganato de po-
tasio.

3.3. Tapones limpios de caucho (N° 3 o mayores) para
los tubos Nessler.

3.4. Vasos de 250 ml.

3.5. Comparador con estandares permanentes de color
con el rango apropiado de cloro desde 0.0 a 1.0 mg/1, 1.0 a
2.0 mg/1, rangos de cloro mayores. Estdndares permanentes
de cloro son disponibles comercialmente en forma de juegos
de comparadores. Lo compacto y eficiente de estos equipos
permite una rdpida y adecuada estimacién. Sin embargo,
por prudencia todo nuevo comparador debe ser revisado
para la correccién de los valores asignados a los colores in-
dividuales permanentes, Esta verificacién puede ser reali-
zada transfiriendo una porcién de cada solucién conocida
de permanganato de potasio del tubo Nessler indicado en la
Seccién 5.1. (b) a la celda del comparador, la cual previa-
mente ha sido llenada con agua, desarrollando colores
rosado o rojo con los reactivos, pudiendo compararse el
color resultante con los correspondientes valores de color
permanente. Si el color desarrollado varia apreciablemente
de los estindares permanentes, debera repetirse el proceso
varias veces para eliminar errores experimentales. Sélo
entonces se aplicaran las correcciones necesarias a las des-
viaciones normales,

2. REACTIVOS

Excepto por el titulante sulfato aménico ferroso (SAF)
se requieren todos los reactivos descritos en el Método A
para la Determinacién de Cloro (Residual) (Seccién 4), asi
como de las siguientes soluciones:

4.1. Solucién de permanganato de potasio para la pre-
paracién de colores normalizados.

a) Pesar en una balanza analitica 0.891 g de permanga-
nato de potasio seco (KMnOQ,) y transferirlo cuidadosamente
a un vaso de 250 ml y disolverlo en 100 ml de agua destilada.

b) Transferir la solucién a un frasco volumétrico de un
litro, enjuagando el vaso con tres porciones de agua desti-
lada, diluirla con agua destilada hasta la marca de un litro.
Tapar y mezclar cuidadosamente esta solucién.

¢) Con una pipeta volumétrica medir cuidadosamente
10 ml de la solucién de permanganato de potasio (indicada
en b)y transferirla a un frasco volumétrico de 100 ml.

d) Diluirla con agua destilada hasta la marca de 100 ml.
Tapar y mezclar cuidadosamente esta solucién diluida de
permanganato de potasio. Almacenar esta solucién en una
botella de vidrio de color marrén, protegiéndola de la luz.

e) Diluir 1.00 ml de la solucién indicada en (d) en agua
destilada hasta los 100 ml, de acuerdo con lo indicado en la
Seccién 5.1. (a-d) para producir un color igual al generado
por 1.00 mg de cloro en la reaccién con DPD.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Preparacién de los colores normalizados:
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a) Transferir la solucién diluida de permanganato de
potasio (4.1. d) a una bureta de 10 ml y medir los siguientes
voliimenes en tubos Nessler, separados, de 100 ml:

Lecturas de Volimenes de Cloro
buretas KMnO, equivalente

ml ml mg/l
0.10 0.10 0.10
0.30 0.20 0.20
0.70 0.40 0.40
1.30 0.60 0.60
2.10 0.80 0.80
3.10 1.00 1.00
4.60 1.50 1.50
6.60 2.00 2.00
9.60 3.00 3.00

b) Agregar agua destilada en los tubos Nessler hasta la
marca de 100 ml, tapar el tubo con tapones de caucho, lim-
pios, y mezclar cuidadosamente el contenido invirtiéndolo
de cuatro a seis veces.

¢) Preparar un testigo de color (también llamado blanco
de reactivos) llenando otro tubo Nessler con agua destilada
hasta la marca de 100 mi.

d) Desarrollar el color DPD en cada uno de los patrones
(b)y en los testigos (c) de la siguiente manera:

1) Medir S5 ml de solucién amortiguadora de fosfato
y 5 ml de reactivo DPD en un vaso de 250 ml.

2) Vaciar el permanganato de potasio estandarizado
y preparado en el tubo Nessler de 100 ml en el vaso y mez-
clarlo cuidadosamente.

3) Vaciar la solucién coloreada rosada o roja al tubo
Nessler.

5.2. Cloro residual libre disponible:

a) Colocar 5 ml de solucién amortiguadora de potasio
y 5 ml de reactivo DPD en un tubo Nessler de 100 ml.

b) Medir 100 ml de la muestra en un cilindro graduado
e inmediatamente vaciar la muestra en el tubo Nessler.

c¢) Tapar el tubo con un tapén de caucho, limpio, y mez-
clar el contenido cuidadosamente invirtiéndolo de cuatro a
seis veces.

d) Comparar rdpidamente el color desarrollado (rosado
o0 rojo) con los patrones de color indicados en la Seccién 5.1.
(d-3).

e} Indicar los resultados como miligramos por litro de
cloro residual libre disponible.

5.3. Cloro residual libre total:

a) Afiadir algunos cristales de yoduro de potasio (peso
total 0.5-1.0 g) al tubo Nessler.

b) Disolver los cristales invirtiendo el tubo tapado de
cuatro a seis veces,

c) Dejar en repose la solucién por dos minutos para




que las cloraminas puedan oxidar el yodo a yoduro, lo cual
se evidenciard por el incremento de la intensidad del color.

d) Comparar otra vez el color rosado o rojo desarrollado
con los patrones de color preparados como se indicé en la
Seccién 5.1. (d-3).

e) Indicar los resultados obtenidos en el paso 5.2. (e) de
los resultados obtenidos en el paso 5.3. (e) e indicar la di-
ferencia como mg/1 de cloro residual disponible.

5.4. Estimacién de la interferencia del manganeso.

a) Colocar 5 ml de solucién amortiguadora de fosfato,
un pequeiio cristal de yoduro de potasio y 0.5 ml de solucién
de arsenito de sodio en un tubo Nessler de 100 ml y mezclar-
los con movimiento rotacional.

b) Medir una muestra de 100 ml en un cilindro gra-
duado e inmediatamente vaciar el contenido en el tubo
Nessler.

¢} Tapar el tubo con un tapén de caucho, limpio, y mez-
clar el contenido cuidadosamente invirtiéndolo de cuatro a
seis veces.

d) Anadir 5 ml de reactivos DPD e invertir nuevamente

el tubo tapado de cuatro a seis veces para mezclar el con-
tenido.

e) Si la solucién se torna rosada o roja, compare el color
debido a la interferencia del manganeso con los patrones
de color preparados como se ha indicado en la Seccién
5.1.(d-3).

f) Restar la interferencia del manganeso de los resul-
tados obtenidos en los pasos 5.2. (¢) y 5.3. (3) para obtener
los valores verdaderos de cloro libre disponible y cloro dis-
ponible total, respectivamente.

5.5. Reduccién de la muestra y reactivos para trabajar
con comparadores:

A pesar que en los presentes ensayos se especifica 100 ml
de muestra, se pueden tomar muestras mas pequefias, con la
disminucién proporcional, en las cantidades de reactivos.
Por ejemplo, una muestra de 10 ml requerira dnicamente
de un décimo del volumen de reactivo normalmente apli-
cado en el curso del procedimiento.

5.6. Si se usa bidxido de cloro en la planta de trata-
miento es necesario utilizar el Método B, Seccién 5, para
la determinacién y calculo de biéxido de cloro.

Cloro (Residual) C—Métodos de Campo
usando Comparadores Comerciales

1. PROPOSITO DEL ENSAYO

Este método (llamado también método de dilucién por
gotas) es adecuado para una estimacién aproximada de las
concentraciones de cloro sobre los 10 mg/1 como las que se
aplican en los sistemas de distribucién y almacenamiento de
agua.

2. ADVERTENCIAS

Las limitaciones descritas en la Seccién 2 para los Méto-
dos de Laboratorio precedentes para la Determinacién de
Cloro (Residual) se aplican al presente método.

Leer cuidadosamente las instrucciones antes de pro-
ceder a realizar los ensayos de campo.

3. APARATOS

3.1. Un cilindro graduado para medicién de agua des-
tilada.

3.2. Dos pipetas de seguridad para dosificacién de solu-
cién amortiguadora de fosfatos y reactivos de DPD.

3.3. Una pipeta de goteo para medicién de las muestras
de agua. Seleccionar una pipeta de tal forma que se pueda
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medir 1.0 ml de la muestra con 20 gotas. Mantener la pipeta
exclusivamente para este uso.

3.4. Uncomparador colorimétrico comercial con el rango
de medicién adecuado. Estudiar cuidadosamente la Seccién
3.6. del método (b) presente y la Seccién 6 de la introduccién
general de este manual, relacionadas con las ventajas y limi-
taciones de este tipo de comparadores.

4. REACTIVOS

Reactivos de DPD y solucién amortiguadora de fosfato.
Preparense como se indica en las Secciones 4.4. y 4.5. de los

Métodos de Laboratorio para Cloro (Residual) (Método A).
5. PROCEDIMIENTO

5.1. Teniendo la seguridad del volumen de la celda del
comparador y usando una pipeta automética de seguridad,
afiadir el volumen adecuado de solucién amortiguadora de
fosfato y reactivos de DPD (0.5 ml por cada 10 ml de agua
destilada).

5.2. Usando un cilindro graduado afiadir el volumen
medido de agua destilada.

5.3. Con una pipeta de goteo agregar la muestra de
agua por gotas y mezclar hasta que el color rosado o rojo
sea similar a uno cualquiera de los colores normalizados.



5.4. Registrar el nimero total de gotas utilizado y el
valor final del cloro obtenido.

5.5. Calcular los mg/1 de cloro residual como sigue:

a) Multiplicar por 20 el nimero de mililitros de agua
destilada usados en el paso 5.2.

b) Multiplicar el resultado del peso 5.5. (a) por el valor
final de cloro (mg/1) registrado en el paso 5.4.

¢) Dividir el resultado encontrado en el paso 5.5. (b) por
el niimero total de gotas de agua de la muestra registrada en
el paso 5.4.

Cloro (Residual) D—Método de Ortotolidina

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Este método de control en planta se ha formulado
para aguas potables claras e incoloras, que se cloran, en
forma predominante, ya sea a un residual de cloro libre
disponible a un residual de cloro combinado disponible.
El sentido cuantitativo de predominante se refiere a
que las tres cuartas partes del residual, o mas, se en-
cuentran bien sea en la forma libre disponible o en la forma
combinada disponible. Como la mayor parte de las aguas
potables se cloran para obtener un residual final de
menos de 1 mg/1, sélo se describe la preparacion de los
patrones permanentes de color en ¢l 4mbito de 0 a 1.0
mg/1. Cuando sea necesario para una planta en particu-
lar, se debe consultar la ultima edicién de los Métodos
Estindar, para conocer las instrucciones sobre la prepa-
racion de patrones permanentes de cloro en el ambito de

1 a 10 mg/l.

2. ADVERTENCIA

Para obtener los mejores resultados, las muestras
que contengan una alta proporciéon de cloro combinado
disponible se deben enfriar rapidamente y tan cerca
como sea posible, a 1°C, antes de agregar el reactivo de
ortotolidina para la determinacién del residual libre dis-
ponible; de otro modo, las lecturas de cloro libre dispo-
nible pueden resultar erréneamente altas.

Por otra parte, la determinacion del residual combi-
nado disponible se debe verificar en muestras de agua
que se hayan llevado a la temperatura del laboratorio
(20°-25°C), para tener la seguridad de un desarrollo
integro del color.

Por fortuna, los agentes oxidantes fuertes, que pudie-
ran afectar seriamente al método de la ortotolidina-arse-
nito, normalmente se encuentran ausentes de las aguas
potables.

Como el cloro residual de una muestra puede dismi-
nuir rapidamente por el reposo o por la exposicién a la
luz solar, la determinacién se debe verificar inmedia-
tamente después de la recoleccion de la muestra, y a
cubierto de la luz solar. Los resultados son cada vez mas
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dudosos conforme aumenta el tiempo entre la recoleccién
y el analisis.

Los tubos de Nessler, utilizados para las determina-
ciones colorimétricas del cloro, se deben limpiar cuida-
dosamente, cuando menos dos veces por semana y con
mayor frecuencia si, por cualquier razén, se llegaran a
ensuciar.

3. APARATOS

3.1. Tubos de Nessler pareados, forma alta o forma
baja, de 100 ml, con gradilla.

3.2. Una bureta de 50 ml, o pipetas adecuadas para
la medicién de la solucién diluida de cromato-dicromato.

3.3. Dos pipetas, automaticas o de seguridad, de 5 ml.

3.4. Tapones limpios de caucho (tamafo nim. 3)
para los tubos de Nessler.

3.5. Papel filtro.

4. REACTIVOS

4.1. Soluciones para los patrones permanentes de
color:

a) Solucién amortiguadora concentrada de fosfatos:

1) En una balanza analitica se pesan, separadamente,
los siguientes reactivos secos: 22.86 g de fosfato diso-
dico anhidro (llamado también fosfato dibasico de so-
dio), Na,HPOQ,; y 46.16 g de fosfato diacido de potasio
(también conocido como fosfato monobdsico de potasio),
KH.PO,.

2) Se transfieren cuidadosamente ambas pesadas de
reactivos a un vaso de precipitados de 1,000 ml y se
disuelven en 600 ml de agua destilada. Si es necesario,
se calienta suavemente la solucién y se agita para lograr
la disolucion de todos los reactivos solidos. Si se aplica
calor para la disolucién de los reactivos, se enfria des-
pués la solucién a la temperatura ambiente.

3) Se vierte la solucién en un matraz aforado de
1,000 m!, lavando el vaso de precipitados con tres por-
ciones de 100 ml de agua destilada. Se diluye hasta el




aforo con agua destilada. Se tapa y se mezcla cuidado-
samente.

4) Esta solucién se deja reposar por varios dias. Se
elimina el precipitado que se forme en la solucién duran-
te ese tiempo, filtrandola antes de utilizarla.

b) Solucién amortiguadora diluida de fosfatos. Con
una pipeta volumétrica de 100 ml se miden dos porcio-
nes de la solucion amortiguadora concentrada de fosfatos
ya filtrada, 4.1(a) y se vierten en un matraz aforado
de 1,000 ml. Se diluye hasta el aforo de 1,000 ml con
agua destilada. Se tapa y se mezcla con todo cuidado.

¢} Solucién madre de cromato-dicromato:

1) En una balanza analitica se pesan, separada-
mente, los dos reactivos secos siguientes: 1.55 g de di-
cromato de potasio (K.Cr.0;) y 4.65 g. de cromato de
potasio (K.CrO,).

2) Se transfieren cuidadosamente ambas pesadas de
reactivos a un vaso de precipitados de 500 ml y se disuel-
ven en 300 ml de la solucion amortiguadora diluida de
fosfatos, 4.1(b).

3) Se vierte la solucién a un matraz aforado de 1,000
ml, lavando ¢l vaso de precipitados con tres porciones
de 100 ml de la soluciéon amortiguadora diluida de fos-
fatos. Se diluye hasta el aforo con la solucién amorti-
guadora diluida de fosfatos. Se tapa y se mezcla cuida-
dosamente.

d) Soluciéon diluida de cromato-dicromato. Con una
pipeta volumétrica se miden, con todo cuidado, 100 mi
de la solucién concentrada de cromato-dicromato, 4.1(c),
vertiéndolos en un matraz aforado de 1,000 ml. Se
diluye hasta el aforo con la solucién amortiguadora di-
luida de fosfato, 4.1(b). Se tapa y se mezcla cuidado-
samente.

4.2. Reactivo de ortotolidina:

a) Se pesa 1.35 g de diclorhidrato de ortotolidina
(Namado también diclorhidrato de ortotolidina). No se es-
tornude durante el manejo de este polvo corrosivo, para
evitar que las particulas ligeras queden suspendidas en
el aire.

b) Se agrega cuidadosamente el polvo ya pesado a
un vaso de precipitados de un litro y se disuelve en 500
ml de agua destilada. .

c) Con una probeta graduada se miden 350 ml de
agua destilada y 150 ml de acido clorhidrico concentra-
do. Se vierten el agua destilada y el acido clorhidrico
en un vaso de precipitados de 1,500 ml.

d) Mientras se agita con una mano, se vierte lenta-
mente la solucién 4.2(b) sobre la solucién 4.2(c).

e) El reactivo se conserva herméticamente tapado en
un frasco de color ambar, lejos de la luz brillante, de
preferencia en un estante a baja temperatura. Este reac-
tivo corrosivo se sirve con una pipeta automaitica o con
una pipeta de seguridad.

4.3. Solucién de arsenito de sodio. Se pesan 5.0 g de
arsenito de sodio (conocido también como metarsenito
de sodio}, NaAsO.. Se disuelven en 1 litro de agua des-
tilada.
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Este toxico debe manejarse con extrema precaucion,
y evitando, en particular, que llegue a tener contacto con
la boca. Esta solucion se maneja con una pipeta auto-
madtica o de seguridad.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Preparacion de los patrones de color:

a) Se prepara la siguiente serie de patrones de color,
midiendo los volimenes indicados de la solucién diluida
de cromato-dicromato, 4.1(d), en tubos de Nessler sepa-
rados, de 100 ml:

Solucién cromato-dicromato Equivalente de cloro

ml mg/]
0 0
1 0.01
2 0.02
5 0.05
7 0.07
10 0.10
15 0.15
20 0.20
25 0.25
30 0.30
35 0.35
40 0.40
45 0.45
50 0.50
60 0.60
70 0.70
80 0.80
90 0.90
100 1.0

A partir de esta serie es posible preparar y seleccio-
nar cualquier nimero de patrones de menor valor que
sean adecuados si la variacion del cloro residual en la
planta tiene variaciones mas reducidas.

b) Se diluyen hasta el aforo de 100 ml con la solu-
ci6on amortiguadora diluida de fosfatos, 4.1(b) mezclan-
dose 10 veces por inversién.

c¢) Estos patrones se protegen cubriendo los tubos con
tapones limpios de caucho, si los patrones se tienen que
usar por un periodo de varios meses.

5.2. Determinacién del cloro residual libre disponible:

a) Se enfria rapidamente la muestra de agua a una
temperatura tan baja como sea posible, colocandola en
agua de hielo.

b) Con una pipeta, automitica o de seguridad, se
vierten 5 ml del reactivo de ortotolidina en un tubo de
Nessler de 100 ml.

c) Se agregan 95 ml de agua de la muestra, llenando
con ella el tubo de Nessler de 100 ml, hasta el aforo.



d) Se cubre el tubo con un tapén limpio de caucho
y se mezcla completamente el contenido, invirtiendo el
tubo por cuatro a seis veces. En este paso no se deben
ocupar mas de 10 segundos.

¢) Con una pipeta, automdtica o de seguridad, se
agregan inmediatamente al tubo 5 ml de la solucién
de arsenito de sodio.

f) Se vuelve a cubrir el tubo con el tapon de caucho
y se mezcla de nuevo invirtiéndolo rapidamente por cua-
tro a seis veces.

g) Se compara rapidamente el color amarillo des-
arrollado con los patrones permanentes de color.

h) El resultado se registra como mg/1 de cloro re-
sidual libre disponible.

Nota: Si se usa bidxido de cloro en la planta potabili-
zadora, consiltese Biéxido de Cloro, sec. 6, sobre los
calculos aplicables para el caso.

5.3. Determinacién del cloro residual disponible total:

a) Rapidamente se lleva la muestra de agua a una
temperatura de 20°-25°C.

b) Con una pipeta, automatica o de seguridad, se
vierten 5 ml del reactivo de ortotolidina a un tubo de
Nessler de 100 ml.

c¢) Se agregan 95 ml del agua, de la muestra, llenando
hasta el aforo el tubo de Nessler de 100 ml.

d) Se cubre el tubo con otro tapén limpio de caucho
y se mezcla completamente su contenido, invirtiendo el
tubo cuatro a seis veces.

e) Se compara el color amarillo que se desarrolla con
los patrones permanentes de color, después de que el
color amarillo haya alcanzado su maxima intensidad, por
lo general dentro de los 5 minutos siguientes.

f) El resultado se registra como mg/1 de cloro re-
sidual total disponible.

54. Cloro residual combinado disponible. Se deduce
el resultado obtenido en el paso 5.2(h) de aquél obtenido
en el paso 5.3(f), registrandose la diferencia como mg/1
de cloro residual combinado disponible.

Cloro (Residual) E
Métodos de Campo usando Tubos Nessler

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Este método (conocido también como método de dilu-
cion a gotas) es adecuado para la estimacién aproximada de
concentracién de cloro residual total, mayores de 10 mg/1,
como las que se aplican para la desinfectacién de tuberias
0 tanques.

2. ADVERTENCIA

Se aplican las limitaciones que se describen en la secci6n

2 del método de ortotolidina (Método D), para la determina-

ci6n de cloro residual. Léase cuidadosamente esa seccion

antes de tratar de aplicar el método de campo. Con este

método no es posible determinar separadamente los resi-

duales de cloro libre y combinado (véase la sec. | del método
de laboratorio, para una explicacién de estos términos).
Sélo son aproximados, los resultados de este método.

3. APARATOS.

3.1. Tubos de Nessler pareados, forma alta o baja, de
100 ml, con gradilla.

3.2. Una bureta de 50 ml, o pipetas adecuadas para la
medicion de la solucién diluida de cromato-dicromato.

3.3. Una pipeta de 5 ml, automitica o de seguridad.

3.4. Una pipeta-gotero para medir la muestra de agua.
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Se selecciona una pipeta que entregue 1.0 ml de muestra en
20 gotas. Sepdrese esta pipeta exclusivamente para este
propésito.

3.5. Tapones limpios de caucho (tamafio nim. 3) para
los tubos de Nessler.

3.6. Papel filtro.

4. REACTIVOS

4.1. Soluciones para los patrones permanentes de color.
Se preparan como se indica en la sec. 4.1. del método de
ortotolidina para el cloro residual (Método D).

4.2. Reactivo de ortotolidina. Se prepara como se des-
cribe en la sec. 4.2 del método de laboratorio para cloro
residual.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Preparacién de los patrones de color. Se proce-
de como se describe en la sec. 5.1 del método de labora-
torio para cloro residual.

5.2. Determinacién del cloro residual disponible total:

a) Con una pipeta, automatica o de seguridad, se
vierten 5 ml del reactivo de ortotolidina en un tubo de
Nessler de 100 ml.

b) Se agregan 95 ml de agua destilada, llenando el
tubo de Nessler hasta el aforo de 100 ml. Se mezcla bien
el contenido.




¢) Con una pipeta-gotero se agrega el agua de la
muestra, una gota en cada ocasion, mezclando cuida-
dosamente el contenido del tubo de Nessler después de
cada adicién. Mientras se mezcla, se cubre la boca del
tubo con un tapén limpio de caucho o con la mufieca del
brazo limpia; no se debe usar el dedo pulgar o indice
para cerrar la boca del tubo.

d) Se continia la adicion de la muestra de agua,
una gota en cada ocasidn, hasta que se produzca un color
amarillo cn el tubo Nessler.

¢) Se compara el color inmediatamente con los pa-

trones permanentes de color. Si el cloro equivalente es
menor de 0.1 mg/l, se continia ahadiendo agua de la
muestra a gotas, mezclando hasta, que el color amarillo
que se produzca corresponda, cuando menos, a 0.1 mg/]
de cloro en los patrones de color.

f) Se registra el nimero total de gotas utilizadas,
y el valor del cloro final obtenido.

g) Se calcula el residual cloro en mg/1, multipli-
cando primero el valor del cloro final por 1,900 y divi-
diendo posteriormente el resultado por el nimero total de
gotas consumidas.

Cloro (Demanda de)

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

El cloro se agrega a las aguas de los abastecimientos
para asegurar su pureza bacteriolégica o para mejorar
sus caracteristicas quimicas, fisicas y organolépticas (sa-
bor y olor).

Este método de control es adecuado para la deter-
minacién de la cantidad aproximada de cloro que se
necesita para producir determinado cloro residual en
fuentes de agua de calidad potable que, comparativa-
mente, contienen poca polucién. En la mayoria de los
casos, se afirma la seguridad bacteriolégica de una agua
cuando se tiene presente un ligero exceso de cloro.

Cuando se conoce que la polucién es intensa, deben
seguirse los procedimientos que se describen en la dltima
edicién de los Métodos Estdndar.

2. ADVERTENCIA

Las condiciones de prueba estan expuestas a varia-
ciones de consideracién. La temperatura, el periodo de
contacto y la dosificacién de cloro ejercen una marcada
influencia en la demanda de cloro, por lo que deben men-
cionarse al informar sobre todos los resultados de las
pruebas de demanda de cloro. Se deben tomar todas
las precauciones posibles para que todas las muestras y
las soluciones de cloro se mantengan fuera de la influen-
cia de la luz solar directa, lo mismo que lejos de gases
que pueden consumir cloro, como amoniaco y biéxido de
azufre.

Si la prueba tiene un objetivo bacteriolégico, toda la
cristaleria se debe limpiar completamente y esterilizar.

Si no se valora la solucién dosificadora de cloro, s6lo
se pueden obtener resultados aproximados.

Las muestras de agua que presenten una demanda de
cloro en exceso de 10 mg/1 se analizan mejor por los
métodos que se describen en la Gltima edicién de los Mé-
todos Estindar. Se debe consultar el mismo libro cuando
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se deseen datos de mayor confianza o informe sobre el
método apropiado para la valoracién de la solucién de
dosificacién del cloro.

3. APARATOS

Ademas de los aparatos que se indican bajo Cloro Re-
sidual, Método A, sec. 3, se necesitan los siguientes:

3.1. Cinco, o mas, frascos o matraces de 1 litro de
capacidad.

3.2. Una pipeta-gotero o un gotero medicinal. para
dosificar la solucién de cloro. Seleccidnese una pipeta
o gotero que entregue 1.0 ml de agua en 20 gotas. Se-
pérese esta pipeta o gotero exclusivamente para la deter-
minacién de la demanda de cloro.

3.3. Una probeta graduada de 500 ml, para medir
la muestra.

4, REACTIVOS

Ademis de todos los reactivos que se describen para
Cloro Residual, Método A, sec. 4, se necesitan los si-
guientes:

4.1. Solucién madre de cloro. Se adquiere un frasco
de solucién blanqueadora &uméstica (“Clorox”, “Roman
Cleanser” o un producto similar). Se almacena en un
lugar frio y oscuro, como en un refrigerador, para man-
tener indefinidamente la concentracién del reactivo. Estos
productos contienen, aproximadamente. 5 por ciento de
2loro disponible, lo que representa 50,000 mg/1.

4.2. Solucién concentrada para la dosificacién del
cloro:

a) Se vierten 20 ml de la soluciéon madre en una
probeta graduada de 25 ml.

b) Se vierten 80 m! de agua destilada en una probeta
graduada de 100 ml. Se usan probetas separadas para
prevenir la posible contaminacién del frasco o garrafon
de agua destilada con los vapores de cloro.



¢) Se mezclan las dos soluciones. Se conservan en
un frasco ambar, cerrado herméticamente, en un refri-
gerador, para mantener la concentracién del reactivo por
un mes. Cada gota de esta solucién representa una dosis
de cloro de 1 mg/l, cuando se agrega a 500 ml de
muestra.

4.3. Solucién diluida para la dosificacién del cloro:

a) Se vierten 10 ml de la solucién concentrada de
cloro (4.2) en una probeta graduada de 10 ml o 25 ml.

b) Se vierten 90 ml de agua destilada en una probeta
graduada de 100 ml.

¢) Se mezclan las dos soluciones. Se conserva en
frasco ambar, cerrado herméticamente, en un refrigera-
dor, para mantener la concentracién del reactivo por una
semana. Cada gota de esta solucién representa una dosis
de cloro de 0.1 mg/l, cuando se agrega a una muestra
de agua de 500 ml.

d) Si es posible, se comprueba la concentracién de
la Solucién (c), por el método que se describe en el

Apéndice (pag. 36).

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Con una probeta graduada se miden 500 ml de
muestra para cada uno de los 5 6 10 frascos o matraces.

5.2. Se llevan estas muestras envasadas a la tempera-
tura desecada (bien sea la temperatura ambiente o la
temperatura del agua al entrar o salir de la planta po-
tabilizadora).

5.3. Se agrega a los frascos o matraces las siguien-
tes cantidades de gotas de la solucién diluida para la
dosificacion del cloro (4.3):

Gotas de la solucion diluida

para la dosificacién de cloro Cloro, mg/1
2 0.2
4 0.4
6 0.6
8 0.8
10 1.0
12 1.2
14 1.4
16 1.6
18 18
20 2.0

A partir de esta serie se puede seleccionar cualquier
nimero menor de muestras que se considere adecuado. Al
fijar el programa de dosificacion, procédase de tal modo,
que la primera muestra no acuse cloro residual al fina-
lizar el periodo de contacto deseado, el cual puede ser de
1 hora, 2 horas, o aun 24 horas.

5.4. Se mezclan los contenidos de los frascos o matra-
ces y se dejan en reposo a la temperatura utilizada en el
paso 5.2. Las muestras deben conservarse en la oscuridad.

5.5. Se selecciona un periodo de contacto apropiado.
Al final de dicho periodo de contacto, se mezcla el con-
tenido del primer frasco o matraz y se determina el cloro
residual disponible total. segiin se describe en Cloro Re-
sidual método A, sec. 5.3. Si se desea, también se deter-
mina el cloro residual libre disponible, como se establece
en Cloro Residual, método A, sec. 5.2.

5.6 Se registra la cantidad dosificada de cloro, el
cloro residual disponible, total o libre, que se cuantificé
el periodo de contacto y la temperatura a la que se con-
servd la muestra de agua durante ¢l periodo de contacto.

5.7. Con cada uno de los frascos de muestra se repi-
ten los pasos 5.5. y 5.6.

5.8. Se calcula la demanda de cloro deduciendo el
cloro residual cuantificado a partir de la cantidad dosi-
ficada en cada caso.

5.9. Si no se encuentra cloro residual (total o libre,
dependiendo de aquel en el que se tenga interés) en la
muestra dosificada con 2 mg/1 de cloro, se usa la solu-
cién concentrada para la dosificaciéon de cloro (4.2),
para preparar la siguiente serie de muestras:

Gotas de la solucién concentrada

para la dosificacion de cloro Cloro, mg/1
2 2
4 4
6 6
8 8
10 10

5.10 Se completa la determinacién en la forma que
se sefiala en los pasos 5.4 al 5.8.

APENDICE

Estimacién de la concentracién de la solucién para la Desificacién de Cloro

1. APARATOS

1.1. Una bureta de 50 ml con soporte.
1.2. Una probeta graduada de 100 ml.

1.3. Una pipeta volumétrica de 1 ml, para dosificar
la solucién indicadora de almidén.
14. Un matraz Erlenmeyer de 250 ml.




2. REACTIVOS

2.1. Solucién indicadora de almidén. Se siguen las
instrucciones para Oxigeno Disuelto, sec. 4.4.

2.2. Agua destilada hervida. Se siguen las instruccio-
nes para biéxido de carbono, sec. 4.1. El agua destilada
se prepara inmediatamente antes de que se vaya a utilizar
para la preparacion de la solucién valorada de tiosulfato
de sodio.

2.3. Solucién de tiosulfato de sodio, Na,S,0, 0.025N.
Se siguen las instrucciones establecidas para Oxigeno
Disuelto, sec. 4.6.

2.4. Acido sulfiirico, H,SO,, concentrado.

2.5. Yoduro de potasio (KI), en cristales o en polvo.

3. PROCEDIMIENTO

3.1. Se llena la bureta de 50 ml con la solucion
0.025N de tiosulfato de sodio y se registra el nivel del
liquido, por lectura en el fondo del menisco.

3.2. Se deposita 1 g de yoduro de potasio, en cristales
o en polvo, en un matraz Erlenmeyer de 250 ml.

3.3. Con la probeta graduada se miden 100 ml de
agua destilada y se agregan al matraz, agitando por ro-
tacidn, para la disolucién de los cristales.

3.4. Con precaucién se agregan 2 ml de acido sulfi-
rico concentrado, mientras se agita el matraz por ro-
tacion.

3.5. Se miden, tan exactamente como sea posible, 25
ml de la solucién diluida dosificante de cloro bien mez-
clada, sec. 4.3(c) anterior, agitando rapidamente por

rotacion durante la adicién. En esta fase aparecera un
color café rojizo.

3.6. Gradualmente, y en pequefias porciones, se agrega
la solucién 0.025 N de tiosulfato de sodio, por medio de la
bureta, mientras se mantiene en constante agitacién al ma-
traz, hasta que la muestra cambie de un amarillo palido
a un color paja.

3.7. Con una pipeta volumétrica se agregan al ma-
traz 1 6 2 ml de la solucién indicadora de almidén. Debe
aparecer una coloracién azul.

3.8. Se continfia la adicién de la solucién de tiosul-
fato de sodio, gota a gota, justo hasta que desaparezca
el color azul.

3.9. Se registra el nuevo nivel de la bureta, por lec-
tura en el fondo del menisco.

3.10. Se calcula el volumen consumido de solucién
de tiosulfato deduciendo la lectura de la bureta en el
paso 3.1 de la lectura de la bureta en el paso 3.9.

3.11 Se calcula el cloro presente, cada 1.0 ml de la
solucién diluida para la dosificacién de cloro, multipli-
cando el resultado por 0.03545. Si la titulacién neta de
tiosulfato de sodio consume exactamente, 28.2 ml, la so-
lucién diluida para la dosificacién de cloro sera de la
concentracién apropiada o sea de 1.0 mg por 1.0 ml. Sin
embargo, se considera que la solucién diluida, para la
dosificacion de cloro, resulta de una concentracién acep-
table cuando la titulaciéon neta con tiosulfato de sodio
se encuentra en el dmbito de 25.5 y 31.0 ml, en cuyo
caso el contenido de cloro varia entre 0.9 y 1.1 mg por
1.0 ml. Con tal concentracion se obtiene una dosis de
cloro de 0.09 a 0.11 mg/1, cuando se agrega 1 gota de la
solucion diluida para la dosificacién de cloro a una mues.

tra de agua de 500 ml.

Bioxido de Cloro—General

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

El biéxido de cloro se adiciona al agua principalmente
para la destruccién de las sustancias productoras de sabores,
como los fenoles. Siendo un desinfectante efectivo, permite

también eliminar algunos problemas de hierro y man-

ganeso, oxidando estos elementos a un estado insoluble.
Recientemente se ha dado gran atencién al biéxido de

cloro por su poder desinfectante y a su relativa estabilidad

con el amoniaco. El compuesto se genera en el mismo sitio

de su utilizacién, por la intensa reaccién del cloro con-

centrado con soluciones de clorito de sodio.
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Se pueden utilizar dos ensayos modificados en plantas
para el control de aguas claras y sin olor que han sido trata-
das con biéxido de cloro. La determinacién de los ensayos
puede ser seleccionada de acuerdo a preferencias per-
sonales: titulacién con el Método A o colorimétricamente
con el Método B.

2. ADVERTENCIA

Se debe leer cuidadosamente la Seccién 2 del procedi-
miento para Cloro (Residual). Se aplican las mismas con-
sideraciones en la determinacién del biéxido de cloro.



Bioxido de Cloro A—Método por Titulacion

1. PROPOSITO DEL ENSAYO

Ver Biéxido de Cloro General

2. ADVERTENCIA

Ver Biéxido de Cloro General

3. APARATOS

Ademas de los aparatos descrito en Cloro (Residual)
Método A, Seccién 3, se requieren los siguientes items:

3.1. Dos pipetas de goteo o goteros de 1 ml de capaci-
dad para soluciones de 4cido malénico y dcido sulfirico.

3.2. Una pipeta graduada de 5 ml para bicarbonato de
sodio.

4. REACTIVOS

Se requieren los siguientes reactivos ademas de los des-
critos en e] Método A para la determinacién de Cloro (Resi-
dual), Seccién 4:

4.1. Solucién de 4cido malénico: pesar 1.0 g de 4cido
malénico CHxCOOH),. Disolverlo en 100 ml de agua des-
tilada.

4.2, Solucién de 4cido sulférico: con un cilindro gra-
duado de 100 ml, medir separadamente 88 ml de agua desti-
lada y 12 ml de solucién diluida de acido sulfirico, pre-
parada como se indica en la seccién 4.2., Método A para
determinacién de Cloro (Residual); mientras se mueve con
una mano lenta y cuidadosamente afiadir la solucién de
icido sulfirico al agua destilada en un matraz.

4.3. Solucién de bicarbonato de sodio: pesar 4.0 g de bi-
carbonato de sodio (también llamado carbonato hidro-
genado de sodio o carbonato dcido de sodio) NaHCO;.
Disolverlo en 100 ml de agua destilada.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Fraccié6n al biéxido de cloro.

a) Llenar una bureta con sulfato aménico ferroso (SAF)
como titulador. Registrar el nivel del liquido en la bureta
leyendo en la parte inferior del menisco. Prevénganse pérdi-
das en la llave que puedan dar resultados erréneos.

b) Medir 100 ml de muestra en un frasco de 250 ml.

c) Afadir 1 ml de dcido malénico y mezclar. Dejar en
reposo la solucién por dos minutos para que el dcido malé-
nico pueda desactivar el cloro.
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d) Adiadir 5 m! de solucién amortiguadora de fosfato y 5
ml de reactivo de DPD y mezclarlo.

e) Si la muestra se torna rosada o roja, gradualmente
afiadir la titulacién (SAF) desde la bureta, sacudiendo el
frasco continuamente hasta que desaparezca el color rosado.

f) Leer el nuevo nivel de la bureta en la parte inferior
del menisco y calcular el volumen de solucién utilizado,
restando la lectura inicial de la bureta, indicada en (a), con
el objeto de obtener un quinto de la cantidad de biéxido de
cloro de la muestra.*

g) Multiplicar el resultado obtenido en (f) por cinco
para obtener el valor total aproximado de contenido de
cloro (en mg/1) en el biéxido de cloro.

5.2. Fraccién que incluye cloro libre disponible, un

. quinto de biéxido de cloro y cloro combinado disponible.

a) Llenar nuevamente la bureta con titulacién (SAF).
Registrar el nivel del liquido en la bureta leyendo en la
parte inferior del menisco.

b) Medir 100 ml de muestra en un segundo frasco de
250 ml.

c¢) Anadir 5 ml de solucién amortiguadora de fosfato y
5 ml de reactivo de DPD y mezclarlos.

d) Si la muestra se vuelve rosada o roja agregar, gra-
dualmente, titulacién (SAF) de la bureta, sacudiendo el
frasco constantemente hasta que justamente desaparezca el
color rosado.

e) Nuevamente leer el nivel de la bureta en la parte
inferior del menisco y registrar el volumen total de titulante
usado en esta titulacién, el cual representa todo el cloro
libre disponible mds un quinto del biéxido de cloro.
Restando la titulacién neta de biéxido de cloro encontrado
en el paso S5.1. (f) de la presente titulacién se obtiene el
cloro libre disponible.

f) Proceder inmediatamente con el paso {g) para la de-
terminacién del componente de cloro disponible combinado.

g) Afiadir varios cristales (peso aproximado total 0.5-
1.0 g) de yoduro de potasio, mezclindolos hasta disolverlos.
Dejarlos en reposo para que las cloraminas pueden con-’
vertir el yodo en yoduro, lo que se evidenciara por el cambio
de color a rosado o rojo.

h) Reiniciar la titulacién con pequefios volimenes de
titulante (SAF), hasta que el color rosado o rojo desaparezca
otra vez.

i) Leer el nuevo nivel de la solucién de SAF restandolo
del obtenido en el paso (e) para obtener el cloro combinado
disponible.

5.3. Cloro disponible total.

a) Llenar la bureta con titulador (SAF). Marcar el nivel
del liquido en la bureta leyendo la parte inferior del menisco.

*Esta titulacién particular puede inicamente determinar esta cantidad.



b) Medir 100 ml de muestra en un tercer frasco de 250
ml.

¢) Anadir I ml de solucién de dcido sulfirico y mezclarlo.

d) Agregar varios cristales (con un peso aproximado de
0.5-1.0 g) de yoduro de potasio haciéndolo permanecer en
reposo alrededor de un minuto para permitir al cloro,
biéxido de cloro, cloraminas y cloritos convertir el yodo en
yoduro.

e) Afiadir 5 ml de solucién amortiguadora de fosfato, 5

. ml de reactivo de DPD y 5 ml de solucién de bicarbonato de

sodio y mezclarlas.

f) Sila muestra se torna roja o rosada, agregar gradual-
mente titulacién (SAF) de la bureta, sacudiendo el frasco
continuamente hasta que desaparezca el color rosado.

g) Leer el nuevo nivel de la bureta en la parte inferior
del menisco y marcar el volumen total de la titulacién utili-
zada para reaccionar con el cloro disponible total.

Bioxido de Cloro B—Método Colorimétrico

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Ver Biéxido de Cloro—General.

2. ADVERTENCIA

Ver Biéxido de Cloro—General.

3. APARATOS

Todos los aparatos descritos en el Método B, Cloro
(Residual), Seccién 3, y las pipetas indicadas en biéxido de
Cloro, Método A, Seccién 3.

4. REACTIVOS

Con excepcién de la solucién de sulfato aménico ferroso
(SAF), se requieren los mismos reactivos que se describen en
los Métodos A y B de Cloro (Residual), Seccién 4, asi como
también los reactivos descritos en el Método A, para la De-
terminacién de Biéxido de Cloro.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Fraccién de biéxido de cloro.

a) Llenar un tubo Nessler hasta la marca de 100 ml,
con la muestra,

b) Anadir | ml de solucién de 4cido malénico.

¢) Tapar el tubo con un tapén de corcho, limpio, y
mezclar el contenido.

d) Mantener la solucién en reposo por dos minutos para
que el cido malénico pueda desactivar al cloro.

e) Afiadir 5 ml de solucién amortiguadora de fosfatoy 5
ml de reactivo de DPD e invertir el tubo tapado de cuatro a
seis veces para mezclar el contenido.
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f) Sila solucidn se torna rosada o roja, lo que es debido
a un quinto del biéxido de cloro, comparar el color con los
colores normalizados preparados en la Seccién 5.1. (d-3)
Cloro (Residual), Métado A.

g) Multiplicar la lectura obtenida en el paso (f) por cinco
para obtener el contenido aproximado de cloro disponible
{en mg/1) de biéxido de cloro.

5.2. Fraccién que incluye cloro libre disponible, un
quinto de biéxido de cloro y cloro combinado disponible.

a) Colocar en otro tubo Nessler de 100 ml, 5 ml de solu-
cién amortiguadora de fosfato y 5 ml de reactivo de DPD.

b) Medir 100 ml de muestra en un cilindro graduado
y vaciarlo inmediatamente en el tubo Nessler.

¢) Tapar el tubo con un tapén de crudo, limpio, y mez-
clar el contenido completamente invirtiéndolo de cuatro
a seis veces.

d) Comparar inmediatamente el color rosado o rojb
desarrollado, con los colores normalizados,

e) Registrar los resultados como miligramos por litro de
cloro residual libre y un quinto de biéxido de cloro residual.
Restar la lectura de biéxido de cloro encontrado en el paso
5.1. (f) de la presente lectura y obtener el cloro libre disponi-
bie.

f) Continuar agregando cristales de yoduro de potasio
(peso total 0.5-1.0 g) al tubo Nessler.

g) Disolver los cristales invirtiendo de cuatro a seis
veces el tubo tapado.

h) Dejar la solucién en reposo por dos minutos para que
las cloraminas puedan convertir el yodo en yoduro, lo cual
se evidenciara por un incremento de la intensidad del color.

i) Comparar nuevamente el color rosado o rojo con los
colores normalizados.

j) Registrar la lectura de cloro residual en mg/1. Restar
el resultado obtenido en el paso (e) de la presente lectura y
registrar la diferencia como miligramo por litro de cloro
residual combinado disponible.

5.3. Cioro total residual disponible.

a) Llenar otro tubo Nessler, hasta la marca de 100 ml,
con la muestra.

b) Afadir 1 ml de solucién de &cido sulfirico y cristales



de yoduro de potasio (peso total de 0.5 a 1.0 mg) y sellarlo
con un tapén de corcho.

¢) Disolver los cristales invirtiendo el frasco tapado
de cuatro a seis veces.

d) Dejar la solucién en reposo por un minuto, lo que
permitird al cloro residual, al biéxido de cloro y a los clori-
tos oxidar e] yodo en yoduro.

¢) Afadir 5 ml de solucién amortiguadora de fosfato,
5 ml de reactivo de DPD y 5 ml de solucién de bicarbonato
de sodio y nuevamente invertir el tubo tapado de cuatro a
seis veces para mezclar el contenido.

f)y Comparar el color rosado o rojo debido al cloro
residual total disponible con los colores normalizados.

3.4. Reduccién de la muestra y de volimenes de reac-
tivos. A pesar que se especifica una muestra de 100 ml en los
ensayos anteriores, se pueden tomar muestras menores con
menores cantidades proporcionales de reactivos. Por ejem-
plo, una muestra de 10 ml requerird Gnicamente de un
décimo del volumen de los reactivos normalmente utili-
zados en el procedimiento.

Color

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Los colores mas comunes que se presentan en las
aguas crudas son el amarillo y el café. Por lo general,
los colores se deben a la materia organica del suelo o
de origen vegetal. En tales casos, €l valor del pH ejerce
un efecto importante sobre la naturaleza del color. Sin
embargo, las formas solubles y coloidales de hierro y
manganeso pueden también impartir colores del amari-
lio al café, mientras que los desechos de cromatos le im-
parten un color amarillo.

Se reconocen dos tipos de color en las aguas. El color
verdadero, como resultado de la presencia de sustancias
organicas, disueltas o coloidales. La materia suspendida
puede agregar un color aparente. Al nivel de una planta
potabilizadora, con frecuencia se elimina el color ver-
dadero por coagulacién con alumbre, en el 4mbito icido
del valor del pH. La cloracién a residual libre y la so-
brecloracién son dtiles en la reduccién del color.

Este método de control se ha formulado para medir
el verdadero color en las aguas, siendo Wtil para plantas
potabilizadoras que tienen que tratar aguas coloridas.

2. ADVERTENCIA

Este método sélo es adecuado para medir el color en
aguas claras. Como la turbiedad aumenta el color apa-
rente de una agua, este método se debe usar para de-
terminar el color de una agua que no contenga mas de
S unidades de turbiedad y, de preferencia, menos de 1
unidad de turbiedad. Cuando se tienen mayores canti-
dades de turbiedad, se debe seguir el procedimiento que
se recomienda en la Gltima edicién de los Métodos Es-
tindar. Algunas veces la turbiedad se puede reducir por
un periodo suficiente de sedimentacién. No se recomien-
da la filtracién por la posibilidad de retener parte del
verdadero color en el papel filtro.
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3. APARATOS

3.1. Diez, o mas, tubos de Nessler de 50 ml, parea-
dos, forma alta, con gradilla.

3.2. Una bureta de 25 m), o pipetas apropiadas para
medir la solucién madre de color.

3.3. Diez, o mas, tapones limpios de caucho (tamafio
niimero 2).

4. REACTIVO

Solucién madre de color:

a) Se pesan, separadamente, en una balanza anali-
tica, 1.246 g de cloroplatinato de potasio (K PtCl,) y
1.0 g de cloruro cobaltoso (CoCl:.6H,0). En estas pe-
sadas se usan juegos contrapesados de platillos de cristal
para balanza o vidrios de reloj, debido a que los reac-
tivos utilizados pueden atacar los platillos metalicos.

b) Se transfieren con todo cuidado los dos reactivos
pesados a un vaso de precipitados de 250 ml y se di-
suelven en 50 ml de agua destilada.

c) Se agregan 100 ml de acido clorhidrico concen-
trado y se mezcla completamente.

d) Se vierte esta solucién a un matraz aforado de
1,000 ml, lavando el vaso con tres porciones de 100 ml
de agua destilada.

e) La solucion se diluye hasta el aforo de 1,000 ml
con agua destilada. Se tapa y se mezcla complemente.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Preparacién de los patrones de color:

a) Se prepara la siguiente serie de patrones de color,
midiendo los volimenes indicados de solucién madre de
color en tubos separados de Nessler, de 50 ml:




Solucién de color, ml Unidades de color

0 0
05 5
10
20
30
40
50
60
70

b) Se agrega agua destilada hasta el aforo de 50 ml
y se mezclan.
c) Se protegen estos patrones cuhriéndolos con ta-
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pones limpios de caucho, si se piensa que se puedan-

utilizar por varios meses.

5.2. Determinacién del color en una muestra que
contenga menos de 70 unidades. Se vierten 50 ml de la
muestra clara en un tubo separado de Nessler de 50 ml.
Se compara esta muestra con los patrones y se estiman
las unidades de color en la muestra. Si el color de la
muestra es mayor que el de los patrones (mais de 70 uni-
dades) se procede como se indica en la sec. 5.3.

5.3. Determinacién del color en una muestra que
contenga mis de 70 unidades:

a) Se vierte una porcién de 25 ml de la muestra cla-
ra en un tubo separado de Nessler de 50 ml. Se diluye
hasta el aforo con agua destilada. Se compara la mues-
tra diluida con los patrones y se estiman las unidades
de color en dicha muestra. Si el color de la muestra ex-
cede aiin al del patrén de mayor color, se repite el pro-
cedimiento, usando porciones menores y menores de la
muestra original hasta que se encuentre una correspon-
dencia en el color.

b) Se calcula el color total, multiplicando el color es-
timado de la muestra diluida final por el factor corres-
pondiente, de acuerdo a lo siguiente:

Cobre

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Esta prueba se ha formulado para la determinacion
del cobre disuelto en las aguas. El cobre se puede en-
contrar. presente después del tratamiento de las aguas con
sulfato de cobre, para el control de la proliferacién del
plancton y de otras formas acuaticas. También lo puede
disolver el agua a su paso a través de tuberias y acce-
sorios de cobre o de bronce. Se ha conocido de casos
en los cuales pequefias cantidades de cobre presentes en
el agua, han impartido manchas verdes a los recipientes
de porcelana.

2. ADVERTENCIA

Pocos de los constituyentes comunes de las aguas na-
turales llegan a afectar la prueba. La muestra se debe
encontrar exenta de turbiedad y color. El desarrollo de
turbiedad, en las muestras o en los patrones, después
de la adicion del reactivo mixto de “cuprethol”, indica
bien sea que el reactivo es demasiado viejo y que se
debe sustituir o, que se encuentra presente alguna inter-
ferencia en una concentracién excesiva. Se debe consul-
tar la ultima edicién de los Métodos Estandar, para co-
nocer cémo se debe proceder con muestras que contengan
turbiedad y color.
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Volumen de la muestra Multipliquense
original ml las unidades de color por
25 2
20 25
10 5
) 10
3. APARATOS

3.1. Ocho, 0 mas, tubos de Nessler pareados, forma
alta, de 100 ml, con gradilla.

3.2. Una bureta de 25 ml, o pipetas apropiadas para
la medicién de la solucién patrén de cobre.

3.3. Tapones limpios de caucho (tamafio nimero 3),
para los tubos de Nessler.

3.4. Una pipeta-gotero o un gotero medicinal para
la adicién de la solucién de acido clorhidrico.

3.5. Pipetas para la medicion de las soluciones de
pirofosfato de sodio y de acetato de sodio.

3.6. Una pipeta, automatica o de seguridad, para la
adicién del reactivo de “cuprethol”.

4. REACTIVOS

4.1, Solucién madre de cobre:

a) En una balanza analitica se pesan 0.393 g de sul-
fato ciprico pentahidratado, seco (CuS0,.5H,0).

b) Se transfiere cuidadosamente el reactivo pesado
a un vaso de precipitados de 250 ml y se disuelve en 100
ml de agua destilada.

c) Se agrega, con cuidado, 1 gota de acido sulfirico
concentrado, y se mezcla.



d) Se vierte la solucién acidulada a un matraz afo-
rado de 1,000 ml y se lava el matraz con tres porciones
de 100 ml de agua destilada. Se diluye hasta el aforo de
1,000 ml con agua destilada. Se tapa y se mezcla com-
pletamente.

4.2. Solucién patrén de cobre. Se miden, cuidado-
samente con una pipeta volumétrica, 10 m! de la solu-
cion madre de cobre (4.1) en un matraz aforade de
100 ml. Se diluye hasta el aforo de 100 ml con agua
destilada. Se tapa y se mezcla completamente. La solu-
ci6n patrén de cobre se debe preparar en el dia en que
se vaya a usar, por ser dudosa su estabilidad.

4.3. Solucién de acido clorhidrico:

a) Empleando una probeta graduada, se miden 100
ml de agua destilada, que se vierten a un frasco de
250 ml.

b) En la misma probeta graduada se miden 100 ml
de Acido clorhidrico concentrado (HC1) y se vierten al
frasco.

¢) Se tapa y se agita el frasco para mezclar los con-
tenidos.

4.4, Solucién de pirofosfato de sodio. Se pesan 30
g de pirofosfato de sodio (Na,P,0.10H,0) y se pasan
a un vaso de precipitados de 1,500 ml. Se disuelven en
1,000 m!l de agua destilada, medidos en una probeta gra-
duada.

4.5. Solucién de acetato de sodio:

a) Se pesan 400 g de acetato de sodio trihidratado
(NaC,H,;0,.3H,0) y se pasan a un vaso de precipitados
de 1,500 ml. Se utiliza una probeta graduada para medir
600 ml de agua destilada, que se vierten al vaso.

b) Se calienta y se agita la solucién, hasta la diso-
lucién de los cristales.

4.6. Solucién de “cuprethol” (I):

a) Se usa una probeta graduada de 250 ml para
medir 200 ml de alcohol metilico o metanol, que se vier-
ten a un frasco de 250 ml, con tapén de cristal esme-
rilado.

b) Se pesan 4.0 g de 2.2'—iminodietanol (también
denominado dietanolamina) que se disuelven en el al-
cohol metilico. Se tapa herméticamente este reactivo para
mantener su estabilidad.

Se debe mantener lejos de cualquier llama.

4.7. Solucién de “‘cuprethol” (II):

a) Se usa una probeta graduada de 250 ml para me-
dir 200 m! de alcohol metilico o metanol, que se vierten
en un frasco de 250 ml con tapén de cristal esmerilado.

b) Con una pipeta automética o de seguridad, se mi-
den 3 ml de bisulfuro de carbono, que se disuelven en
el alcohol metilico. Se tapa herméticamente este reactivo,
para mantener su estabilidad.
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Debe mantenerse lejos de cualquier llama.

4.8. Reactivo mixto de “cuprethol”:

a) Con una probeta graduada de 10 ml, se miden
10 ml de la solucién “cuprethol” (I) y se vierten en un
tubo de ensayo de 20 x 150 mm.

b) Con la misma probeta graduada se miden 10 m!
de la solucién “cuprethol” (II) que se agregan al mismo
tubo de ensayo.

¢) Se mezcla el contenido del tubo de ensayo.

Manténgase lejos de la llama.

Este reactivo se debe preparar en volimenes no ma-
yores de los que se puedan necesitar para una semana
de uso. Para mantener su estabilidad, se debe conservar
el recipiente que lo contenga, herméticamente cerrado.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Preparacién de los patrones de cobre:

a) Se prepara la siguiente serie de patrones de co-
bre, midiendo los volimenes indicados de la solucién
patrén de cobre en tubos de Nessler, separados, de 100
ml:

Solucién de cobre, Cobre, mg/1
m]
0 0
0.5 0.05
1.0 0.1
20 0.2
3.0 0.3
4.0 0.4
5.0 0.5

b) Se agrega agua destilada hasta el aforo de 100
ml y se mezcla.

5.2. Se miden los voliimenes apropiados de muestra,
segin los dmbitos de cobre que se indican:

Volumen de muestra, Ambito de cobre,

ml mg/1
100 0.05—0.5

50 0.55—1.0

25 1120

Se vierte la muestra, clara e incolora, en un tubo de




Nessler de 100 ml. Si es necesario, se diluye hasta el
aforo de 100 ml con agua destilada.

5.3. A todos los tubos (incluyendo cada patrén de
cobre y la muestra) se agregan 0.5 ml de solucién de éci-
do clorhidrico con una pipeta-gotero, realizando la mez-
cla por inversién de los tubos cuatro veces.

5.4. Con una pipeta graduada se agregan 2 ml de la
solucién de pirofosfato de sodio y, de nuevo, se mezclan
los tubos invirtiéndolos cuatro veces.

5.5 Con una pipeta graduada se agregan 10 ml de la
solucién de acetato de sodio, mezclandose por inversidén
por cuatro veces. Si es posible, se comprueba en este
punto la muestra tratada, para tener la seguridad de que
su valor del pH se encuentra entre 5 y 6. Si es necesa-
rio, se agrega mis solucién de acetato de sodio, para lle-
var el valor del pH al dambito deseado de 5 a 6.

5.6. Se dejan reposar los tubos por 5 minutos.

5.7. Con una pipeta-gotero, pipeta de seguridad o pi-

peta automaitica, se agrega 1 ml del reactivo mixto de
“cuprethol” (4.8). Se mezcla cada uno, invirtiéndolo
cuatro a seis veces.

5.8. Se dejan reposar los tubos cuando menos por 10
minutos, aunque no mas de 30 minutos.

5.9. Se compara la muestra con los patrones y se
determina, por la intensidad del color amarillo, la can-
tidad de cobre existente.

5.10. Se calcula la cantidad de cobre, en mg/1, mul-
tiplicando el resultado observado en el paso 5.9 por el
siguiente factor que le corresponda de acuerdo con:

Volumen de muestra, Se multiplican mg/1

Fluoruro

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Los fluoruros se agregan artificialmente a muchos
abastecimientos de agua, para reducir la incidencia de
las caries dentarias. Este método se ha formulado para las
aguas que contienen fluoruros, bien sean de origen natu-
ral o artificial.

2. ADVERTENCIA

Este método es adecuado para la cuantificacién de
fluoruro en aguas claras e incoloras. Ninguna de las si-
guientes sustancias debe encontrarse en exceso de las
cantidades que se indican:

Sustancia Cantidad, mg/1
Cloruros 2,000
Alcalinidad total (como carbonato de

calcio) 400
Sulfato 300
Fosfato 5
Hierro 2
Hexametafosfato de sodio (denominado

también Calgon) 1.0
Aluminio 0.25

Si el agua no llega a satisfacer cualquiera de estas
condiciones, debe seguirse el procedimiento que aparece
en la dltima edicién de los Métodos Estdndar.
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ml de cobre por
100 1
50 2
25 4
3. APARATOS

3.1. Ocho, o mas, tubos de Nessler de 100 ml, parea-
dos, forma alta, con gradilla.

3.2. Una bureta de 25 ml, o pipetas apropiadas para
la medicién de la solucién patrén de fluoruro.

3.3. Una pipeta volumétrica de 5 ml para la medi-
cion del reactivo circonil-acido.

3.4. Una pipeta-gotero o un gotero medicinal, de 0.5
a 1 ml de capacidad, para medir la solucién de arsenito.

3.5. Pipetas volumétricas, apropiadas para la medi-
cién de la muestra.

4. REACTIVOS

4.1. Reactivo circonil-acido:

a) Se pesa 0.30 g de oxicloruro de circonio (deno-
minado también cloruro de circonilo), ZrOC1..8H,0, y
se disuelven en 50 ml de agua destilada, en un matraz
aforado de 1,000 ml. Se utilizan platillos de cristal, pa-
reados para balanza, para pesar esta sustancia, porque
los platillos metalicos se pueden atacar y opacar.

b) Se pesan 0.07 g de alizarin monosulfato sédico
(lamado también “rojo de alizarina S”) y se disuelven
en 50 ml de agua destilada, en un vaso de 250 ml.

c) Se agrega la solucién de alizarina a la solucién
de circonilo, contenida en el matraz aforado, con agita-
cién por rotacién. Se permite que la solucién resultante
repose por unos minutos.

d) Se miden 390 ml de agua destilada en una pro-
beta de 500 ml. Se vierte el agua destilada a un vaso



de precipitados de 1 litro. Con una probeta graduada de
250 mi se miden 101 ml de acido clorhidrico concentra-
do (HC1). Mientras se agita el agua destilada con una
mano, se vierte el acido clorhidrico sobre ella.

e) Con una probeta graduada de 500 ml se miden
400 ml de agua destilada. Se vierte el agua destilada a
un vaso de precipitados de 1,000 ml. Con una probeta
graduada de 50 ml, se miden 33 ml de acido sulfirico
concentrado (H,SO,), que se vierten en los 400 ml de
agua destilada. Se genera bastante calor por la mezcla
del acido sulfiirico con el agua destilada, por lo que se
debe verter lentamente y con agitacion, para evitar sal-
picaduras peligrosas. Se deja enfriar la solucién a la
temperatura ambiente.

f) Lentamente se vierte la Solucion (d) en la Solu-
cién (e), mientras se agita con una mano.

g) A la solucién clara de circonio alizarina {c}, con-
tenida en el matraz aforado de 1,000 ml, se agregan los
acidos mezclados (f) hasta el aforo del matraz de 1,000
ml. Se tapa y se mezcla completamente. La solucién mix-
ta se deja reposar por una hora, antes de usarla. Cuands
se protege de la luz solar, el reactivo es estable por 6
meses, cuando menos.

4.2. Solucién madre de fluoruro:

a) Se pesan, cuidadosamente, en balanza analitica,
0.2210 g de fluoruro de sodio seco (NaF). Se transfiere
cuidadosamente el reactivo pesado a un vaso de precipi-
tados de 250 ml y se disuelve en 100 ml de agua desti-
lada.

b) Se pasa la solucion a un matraz aforado de 1,000
ml y se lava el vaso de precipitados con tres porciones
de 100 ml de agua destilada.

c) Se diluye hasta el aforo de un litro con agua des-
tilada. Se tapa y se mezcla completamente.

4.3. Solucién patrén de fluoruro. Con una pipeta vo-
lumétrica se miden, con todo cuidado, 10 ml de la solu-
ci6n madre de fluoruro y se vierten en un matraz afo-
rado de 100 ml. Se diluyc hasta el aforo de 100 ml, con
agua destilada. Se tapa y se mezcla completamente.

4.4. Solucién de arsenito de sodio. Se pesan 5.0 g
de arsenito de sodio (también denominado metarsenito de
sodio), NaAsQ,. Se disuelven en un litro de agua desti-
lada.

Se maneja este reactivo con extremo cuidado y se
debe evitar su ingestion. La solucion se sirve con una
pipeta-gotero, o con un gotero medicinal.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Preparacién de los patrones de fluoruro:
a) Se prepara la siguiente serie de patrones de fluo-
ruros, midiendo los volimenes indicados de la solucién

patron de fluoruro (4.3), en tubos de Nessler, separa-
dos, de 100 ml:

Solucién patrén de Fluoruro, mg/1

fluoruro, ml

0.2
0.4
0.6
08
10 1.0
12 1.2

(=T N I I

b) Se agrega agua destilada hasta el aforo de 100
ml y se mezcla cada tubo por inversién, por unas cuatro
a seis veces.

5.2. Se miden los volimenes adecuados de muestra,
para las siguientes cantidades posibles de fluoruros:

Volumen de muestra, ml Ambito de fluoruro,

mg/1
100 0.1—1.2
50 1.3—24
25 25—4.8

Se vierte la muestra clara e incolora en un tubo de
Nessler de 100 ml. Si es necesario, se diluye hasta el
aforo de 100 ml con agua destilada.

5.3. Se elimina cualquier residual de cloro por la
adicién de 1 gota (0.05 ml) de la soluciéon de arsenito
de sodio, por cada mg/1 de cloro residual presente en
la muestra de 100 ml. Se mezcla el tubo de muestra, in-
virtiéndole por 4 a 6 veces.

5.4. Se permite que los patrones y la muestra adquie-
ran la misma temperatura, porque el desarrollo de color
depende, en forma critica, de la temperatura. La dife-
rencia de temperatura entre el tubo mas caliente y el
mas frio no debe ser mayor de 2°C.

5.5. Con una pipeta volumétrica se agregan 5 ml del
reactivo circonil-acido a cada uno de los patrones y a la
muestra. La adicion del reactivo a toda la seric debe
quedar terminada en un periodo de 5 minutos. Se mez-
clan perfectamente los contenidos de cada tubo, invir-
tiéndolos por 4 a 6 veces. Se deja que los tubos reposen
de 60 minutos, por lo menos.



5.6. Se compara la muestra con los patrones y se de-
termina, por la coloracién del amarillo al rosa, la can-
tidad presente de fluoruro.

5.7. Se calcula el contenido de fluoruro, en mg/1,
multiplicando el resultado observado en el paso 5.6 por
el factor correspondiente:

Volumen
de muestra, ml

Multipliquense
la lectura de mg/1 de
fluoruro por

100 1
50 2
25 4

Dureza

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Lla presencia de calcio y magnesio da origen a la du-
reza de las aguas. La dureza puede ser de dos tipos: de
carbonatos v de no carhonatos. La dureza se puede eli-
minar por tratamiento con cal, carbonato de sodio (reni-
zas de soda), permutadores catiénicos o una combina-
cién de los tres.

Este método se ha formulado para la determinacion
rutinaria de la dureza en muestras de aguas potables.

2. ADVERTENCIA

El agua se debe encontrar exenta de color o turbie
dad, que puedan enmascarar o afectar la respuesta del
indicador. Por fortuna, las sustancias que inducen a error
en esta titulacién rara vez se encuentran presentes en
los abastecimientos de agua potable. Se titulan como du-
reza los elementos bario, estroncio, cadmio, plomo, cine
y manganeso, mientras que cantidades limitadas de co-
bre, hierro, cobalto, niquel y aluminio pueden afectar los
resultados de la prueba. Se debe consuiltar la dltima edi
ciéon de los Métodos Estdindar para conocer la concen
tracién tolerable de estas sustancias en el agua.*

La titulacion se debe verificar en una muestra que
se encuentre a la temperatura del laboratorio. La reac-
cién es demasiado lenta en una muestra fria y, por otra
parte, el indicador se descompone en una muestra ca-
liente.

*Se han expedido dos patentes de E. U. de A. (nimeros
2.534,890 y 2.583,891) a faver de G. Schwarzenbach, amparando
sus descubrimientos en relacién con los métodos complexomé-
tricos y de titulacién para la determinacion cuantitativa de la
dureza de las aguas. Nada de lo que se indica en este manual se
debe tomar en el sentido de que se concede un derecho, por
implicaciéon o en otra forma, para la manufactura, venta o uso
en conexiéon con cualquier método, aparato o producto ampa-
rado por la patente, ni que exista una seguridad para nadie
contra la responsabilidad por la violacion de la patente.
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La titulacién se debe terminar dentro de un periodo
de 5 minutos después de la adicién de la solucién amor-
tiguadora, para evitar las dificultades que se pueden
presentar por la precipitacién del carbonato de calcio
(CaCO03).

La solucién amortiguadora y el indicador en estado
solido estan sujetos a deterioro, debiéndose conservar
herméticamente tapados, cuando no se tienen en uso.

Un cambio final deficiente o con tonalidades verdo-
sas, indica la necesidad de un nuevo indicador.

3. APARATOS

3.1, Una bureta de 25 ml, con soporte.

3.2. Una probeta graduada de 50 ml, o pipetas vo-
lumétricas apropiadas para la medicion de la muestra.

3.3. Dos, o mas, matraces de 250 ml, o cacerolas de
porcelana.

3.4. Dos, o mas, agitadores para las cacerolas.

3.5. Una pipeta-gotero o un 7otero medicinal de 0.5
a 1.0 ml de capacidad, para dosificar la solucién amor-
tiguadora.

3.6. Dos cucharillas de medicién, de capacidad de
0.2 a 0.3 ml, para la adicién de los cristales de cianuro
de sodio y de la mezcla en estado seco del indicador.

4. REACTIVOS

Se dispone comercialmente de las siguientes solucio-
nes preparadas y mezclas en estado sélido.

- 4.1. Cianuro de sodio, en cristales, NaCN.

Este toxico se debe manejar, cuidadosamente, con una
cucharila o espdtula. Se debe evitar la ingestion e inha-
lacién de los gases mortales de cianuro.

4.2. Solucién amortiguadora:

a) Se pesan cuidadosamente, por separado, en balan-
za analitica, 1.179 g de etilendiaminotetraacetato disodi-
co diacido en estado seco (abreviado EDTA o Na,EDTA)
de calidad analitica y 0.780 g de sulfato de magnesio
(MgS0,.7H,0). Se transfieren cuidadosamente los dos



reactivos pesados a un vaso de precipitados de 100 ml
y se disuelven en 50 ml de agua destilada.

b) Se pesan 16.9 g de cloruro de amonio {NH,C1)
y se colocan en un vaso de precipitados de 400 ml. Con
una probeta graduada de 250 ml, se miden 143 ml de
hidréxido de amonio concentrado que se vierten en el
vaso de 400 ml. Se disuelve el cloruro de amonio en
el hidroxido de amonio concentrado.

c) Se vierte la Solucién (a) en la Solucién (b), con
agitacion.

d) Se vierte la Solucién (c) en una probeta gra-
duada de 250 ml y se diluye hasta el aforo de 250 ml
con agua destilada. Se mezcla completamente la solucién
resultante, trasvasandola entre el vaso de precipitados de
400 ml y la probeta graduada de 250 ml. Se conserva en
un frasco herméticamente tapado.

4.3. Mezcla indicadora en estado sélido. Se pesan,
separadamente, 0.5 g de colorante Negro Eriocromo T
y 100 g de cloruro de sodio (NaCl). Se colocan ambas
sustancias en un mortero y se trituran juntas con el pis-
tilo, hasta que la anilina oscura se distribuya uniforme-
mente en toda la sal blanca. Se guarda en un frasco her-
méticamente tapado.

4.4. Solucién de EDTA:

a) Se pesan cuidadosamente, en una balanza anali-
tica, 3.723 g del etilendiaminotetraacetato disédico diaci-
do en estado seco (abreviado EDTA o Na,EDTA), de
calidad analitica. Se transfiere el reactivo, cuidadosamen-
te, a un vaso de precipitados de 250 ml y se disuelve en
150 ml de agua destilada.

b) Se vierte cuidadosamente la solucién a un matraz
aforado de 1,000 ml y se lava el vaso de precipitados con
tres porciones de 100 ml de agua destilada. Se diluye
mas con agua destilada hasta el aforo de 1,000 ml. Se
tapa y se mezcla completamente.

La solucién valorada de EDTA pierde fuerza lenta-
mente; por lo general, la pérdida es despreciable durante
los 6 primeros meses, aunque llega a ser de considera-
cién después de un aiio.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Se llena la bureta con la solucién de EDTA. Se
registra el nivel del liquido en la bureta, haciendo la lec-
tura en el fondo del menisco. Se debe cuidar que no exis-
tan fugas en el grifo, que dan por resultado pérdidas de
la solucion durante el reposo.

5.2. Se miden los volimenes apropiados de muestra,
segin el ambito de dureza que se indica:

Volumen de muestra, Ambito de dureza, mg/1

ml como CaCQ;
50 0—300

25 301—600

10 601—1,500
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Si sblo se necesitan 25 ml de la muestra, se agregan
25 ml de agua destilada para obtener un volumen total
de 50 ml; con una muestra de 10 ml, se agregan 40 ml
de agua destilada. La cantidad de agua destilada por
agregar, se mide con una probeta graduada. Se vierte la
muestra (y el agua destilada, si es necesaria) en un ma-
traz de 250 ml (o en una cacerola de porcelana).

5.3. Se prepara un testigo de comparacién de color,
vertiendo 50 ml de agua destilada (medida con una pro-
beta graduada) en un matraz similar de 250 ml (o en
una cacerola de porcelana).

5.4. Con una cucharilla, se miden 0.25 g de crista-
les de cianuro de sodio y se agregan al testigo de com-
paracién de color y a la muestra. Se disuelven los cris-
tales por mezcla.

5.5. Se agregan 1 a 2 ml de la solucién amortigua-
dora al testigo de comparacién de color y a la muestra
y se mezcla.

5.6. Con la cucharilla se agrega una medida (.02 g)
de la mezcla indicadora en estado sélido al testigo de
comparacién de color y a la muestra; se mezclan para
su disolucion.

5.7. Al testigo de comparacién de color se agregan;
con cuidado, por medio de la bureta, 1 gota de la solu-
cién tituladora de EDTA en cada ocasion, hasta que la
coloracién piarpura cambie a un azul brillante. Algunas
veces, no es necesaria la adicion de gotas pero, en otras
ocasiones, se pueden necesitar hasta 3 gotas. Se registra
el nuevo nivel de la bureta por lectura en el fondo del
menisco.

5.8. Si la muestra cambia al color rojo o purpura en
el paso 5.6, se agrega gradualmente la solucién titulado-
ra de EDTA de la bureta. Se sacude por rotacién el ma-
traz constantemente (o se agita constantemente el con-
tenido de la cacerola de porcelana). Se continta la
adicién de la solucién tituladora hasta que el color rojo
vire a un maliz purpura. En este punto se detiene la
adiciéon del reactivo, por diez segundos, aunque se con-
tintia agitando.

5.9. Se reinicia la adicién de la solucion de EDTA,
a gotas, hasta que el color purpura cambia al mismo co-
lor azul brillante, que presenta el testigo de comparacién
de color. Antes de cada nueva adicién sc agita por ro-
tacion el matraz (o se agita el contenido de la capsula
de porcelana). El vire de color, del purpura al azul bri.
Hante, se debe presentar por la adicién de 1 a 4 gotas.
Si se tiene dificultad en reconocer el vire cuando se agre-
ga una gota en cada ocasién, se pueden agregar 2 gotas
cada vez, cerca del cambio final. Con esto se intensifica
el cambio de color y no es de significacién la pequefa
pérdida en exactitud.

5.10. Se registra el nuevo nivel de la bureta por lec.
tura en el fondo del menisco.

5.11. Se calcula el volumen bruto consumido de la
solucién tituladora para lo cual se deduce la lectura ini-
cial de la bureta en el paso 5.7 de la lectura final en el
paso 5.10.




5.12. Se calcula la correccién del testigo, deduciendo
la lectura de la bureta en el paso 5.1 de la lectura de la
bureta en el paso 5.7.

5.13. Se calcula el volumen neto de solucién consu-
mido por la muestra, deduciendo el resultado encontrado
en el paso 5.12 del resultado calculado en el paso 5.11.

5.14. Se calcula la dureza, en términos de mg/1, co-
mo carbonato de calcio, multiplicando el resultado obte-
nido en el paso 5.13 por el factor correspondiente:

Volumen
usado de muestra, ml

Multipliquese la lectura
en ml de solucion

EDTA por
50 20
25 40
10 100

Hierro

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Las concentraciones de hierro, en exceso de 1 mg/],
se pueden presentar, en forma natural, en aguas de pozos,
o bien, en aguas de rios que reciben desechos industria-
les. Se aplica el tratamiento de eliminacién en aquellas
aguas en las que el hierro causa problemas de colores, de
manchas, de bacterias y de olores y sabores en la red
de distribucién. Una forma de enfrentarse al problema de
la presencia del hierro, en algunas aguas de pozos, es su
acomplejamiento con polifosfatos. Los coagulantes a base
de hierro pueden aplicarse en la potabilizacion de las
aguas, para eliminar la turbiedad. En tales casos, la pre-
sencia de cantidades apreciables de hierro en el agua po-
tabilizada indican que se esta aplicando una dosis inco-
rrecta de coagulante. El conocimiento del contenido to-
tal de hierro de una agua es importante para diversos
propositos.

Se ha formulado este método para cuantificar el hie-
rro total, bien sea que se presente normalmente en el agua
o que se introduzca como resultado de un proceso de
tratamiento con coagulantes ferruginosos o por fenéme-
nos de corrosion en tuberias de hierro.

2. ADVERTENCIA

La muestra se debe encontrar exenta de turbiedad o
de color que no se deban al hierro. El hecho de que el
hierro se puede presentar en las formas soluble, coloidal,
de complejos o en particulas, lo mismo en forma ferrosa
o férrica, da lugar a que ésta sca una de las determina-
ciones mas dificiles. Se debe aplicar un buen criterio en
la recoleccion de muestras de aguas ferruginosas, en par.
ticular cuando se investigan manifestaciones de corro-
sién. Un recipiente de cristal, con tapa de cristal o de
plastico, es preferible a los que tengan tapas metalicas.
El frasco se debe agitar perfectamente para suspender y
distribuir uniformemente todo el hierre en el volumen
completo de la muestra antes de extraer la porcién nece-
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saria para la determinacién del hierro total. Aun asi,
cuando la determinacién se demora por varios dias, pue-
den quedar adheridas a las paredes del recipiente algu-
nas incrustaciones de hierro. Para una estimacion preci-
sa, se debe disolver en acido clorhidrico esa adsorcién de
hierro. Para resultados légicos en un laboratorio en par-
ticular, la determinacién se debe realizar siempre exacta-
mente del mismo modo exacto desde el primero hasta el
ultimo paso. De otro modo, los resultados pueden variar
como consecuencia de las variaciones en la técnica de
manipulacién.

Para evitar la contaminacién de matraces, tubos, va-
sos de precipitados u otra cristaleria, que hayan conteni-
do sustancias quimicas con una alta concentracién de
hierro (tales como sulfato ferroso o sulfato o cloruro fé-
rrico), deben limpiarse por ebullicién durante 1/2 hora,
cuando menos, con una solucién que contenga voliimenes
iguales de acido clorhidrico y de agua destilada.

Aunque pocos de los constituyentes comunes de las
aguas afectan a la prueba, las sustancias siguientes in-
ducen a errores: concentraciones de cinc en exceso de 10
veces ¢l valor del hierro; cobre y cobalto en exceso de
5 mg/1; mas de 2 mg/1 de niquel, asi como de bismuto,
plata, cadmio, mercurio, molibdato y grandes cantidades
de agentes oxidantes poderosos. Se debe consultar la l-
tima edicién de los Métodos Estindar con respecto a in-
formes sobre la determinacién de hierro ferroso o fé-
rrico, porque en tales casos las muestras requieren de
precauciones especiales para su manejo y almacena-
miento.

3. APARATOS

3.1. Diez, o mas, tubos de Nessler de 100 ml, parea-
dos, forma alta o baja, con gradilla.

3.2. Una bureta de 25 ml, o pipetas apropiadas para
la medicién de la solucién patrén de hierro.

3.3. Una probeta graduada de 100 ml para medir la
muestra. Se pueden usar probetas graduadas de 50 6 25



ml para muestras de menor volumen cuando existen par-

ticulas que pueden obturar las pipetas.

3.4. Uno, o mas, matraces Erlenmeyer de 250 ml.

3.5. Una pipeta automatica o de seguridad, para la
medicién del acido clorhidrico concentrado.

3.6 Pipetas para la medicién de las soluciones de
clorhidrato de hidroxilamina, de la amortiguadora de
acetato y de fenantrolina,

3.7. Un mechero de gas o una plancha eléctrica.

3.8. Uno, o _mas, cuadros de tela de alambre, de 20
mallas.

3.9. Cuatro o mas perlas de vidrio.

3.10. Uno, o mas, agitadores de cristal.

3.11. Una piceta para lavar matraces, perlas y agita-
dores,

4. REACTIVOS

4.1. Solucién madre de hierro:

a) Con una probeta de 50 ml se miden 50 ml de
agua destilada y se vierten en un vaso de 250 ml.

b) Con la misma probeta de 50 ml se miden 20 ml
de acido sulfirico concentrado.

c) Mientras se agita con una mano, se agrega, len-
tamente y con precaucién, el acido sulfiirico al agua des-
tilada. Se genera un fuerte calentamiento por la mezcla
del acido sulfirico y del agua destilada por lo que, para
evitar salpicaduras peligrosas, debe agregarse lentamente
y con agitacién. Se permite que la solucién se enfric a
la temperatura del laboratorio.

d) Se pesan, en una balanza analitica, 0.7022 g de
sulfato ferroso amoniacal seco, Fe(NH,),(50,),.6H.0,
que se agregan a la solucién (c). Los cristales se disuel-
ven por agitacién de la solucién.

e) Se pesa 1 g de permanganato de potasio, KMnO,,
que se coloca en un vaso de precipitados de 250 ml y se
disuelve en 100 m] de agua destilada.

f) Se agrega la Solucién (e), a gotas, a la Solucién
(d), con agitacién constante, hasta que persista un débil
color rosa.

g) Se transfiere la Solucion (f) a un matraz aforado
de un litro, se lava el vaso de precipitados con tres por-
ciones de 100 ml de agua destilada y se diluye hasta el
aforo de un litro con agua destilada. Se tapa y se mezcla
perfectamente.

4.2, Solucién patrén de hierro. Con una pipeta volu-
métrica se miden, con todo cuidado, 10 m! de la solucion
madre de hierro y se vierten a un matraz aforado de
100 ml. Se diluye hasta el aforo de 100 ml con agua des-
tilada. Se tapa y se mezcla perfectamente. Debido a la
inestabilidad de la solucién, el patrén de hierro se pre-
para el dia en que se vaya a usar.

4.3. Acido clorhidrico concentrado, HCI.

4.4. Soluciéon de clorhidrato de hidroxilamina:

a) Sc pesan 10 g de clorhidrate de hidroxilamina

(NH,OH.HC1) que se colocan en un vaso de precipita-
dos de 250 ml.

b) Con una probeta graduada, se miden 100 ml de
agua destilada, que se vierten en ¢l vaso de precipitados
de 250. ml. Se agita hasta disolucién de los cristales,

4.5. Solucién amortiguadora de acetato:

a) Se pesan 250 g de acetato de amonio (NH,C:H;
0.), que se colocan en un vaso de precipitados de un
litro y se disuelven en 150 ml de agua destilada.

b) Se agregan 700 ml de acido acético glacial (o con-
centrade) y se mezcla.

¢) Se transfiere la soluciéon mezclada de acetato de
amonio y acido acétido a una proheta de un litro y sc
diluye hasta el aforo de 1,000 ml con agua destilada. Se
mezcla perfectamente, trasvasando al vaso de precipitados
y agitando.

4.6. Solucién de fenantrolina:

a) Se pesan, en una balanza analitica, 0.1 g de 1,10-
fenantrolina monohidratada (C,.H:N..H.Q) que se colo-
can en un vaso de precipitados de 250 ml.

b) Con una probeta graduada, se miden 100 ml de
agua destilada y se agregan al vaso de precipitados.

c) Se agregan al vaso de precipitados 2 gotas de
acido clorhidrico concentrado.

d) Se agita la solucién hasta disolucién. (Si los cris-
tales no se disuelven rapidamente, sc pone el vaso en un
bafio Maria para acelerar la disolucién). La solucién se
desecha cuando se oscurece por reposo prolongado.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Preparacién de los patrones de hierro:

a) Se prepara la siguiente serie de patrones de hie-
rro, midiendo los volimenes que sc indican de la solu-
cién patron de hierro (4.2) en tubos de Nessler sepa-

rados, de 100 ml:

Solucién patrén de Hierro,
hierro, ml mg/1
0] 0
0. 0.05
1.0 0.10
2.0 0.20
3.0 0.30
4.0 0.40
6.0 0.60
8.0 0.80
10.0 1.0

b) Se agrega agua destilada hasta el aforo de 100
ml y se mezclan.
5.2. Se mezcla perfectamente la muestra y se mide el




volumen apropiado de muestra segin el contenido de
hierro que se¢ indica a continuacién:

Ambito de concentracion

de hierro, mg/1

Volumen de
muestra, ml

100 0.05—1.0
S0 11 —20
25 2.1 —4.0

Se vierte la muestra en un matraz de 250 ml.

5.3. Se agregan 2 ml de acido clorhidrico concentrado
y se mezcla.

5.4. Se agrega 1 ml de solucién de clorhidrato de hi-
droxilamina y se mezcla.

5.5. Se calienta la solucién hasta ebullicion y se per-
mite que hierva por 5 minutos. Se evitan las salpicaduras
y la ebullicién tumultuosa del liquido poniendo una tela
de alambre sobre la fuente de calor, eléctrica o de gas,
haciendo reposar el fondo del matraz sobre la tela. Se
agregan, para mayor proteccion, 4 6 5 perlas de vidrio
al matraz, o se pone en el mismo un agitador de varilla
de cristal.

5.6. Sec enfria la muestra a la temperatura ambiente.

5.7. Se transfiere la muestra a un tubo de Nessler de
100 ml. Se enjuagan el matraz, las perlas de vidrio y el

Pruebas de

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Uno de los objetivos de una planta potabilizadora de
agua es la produccién, término de los procesos, de
una agua que sea clara e incolora y, por lo tanto, de un
gusto y de una apariencia aceptables para el consumidor.

Por lo general, las aguas superficiales contienen ma-
terias suspendidas que se denominan como turbiedad
(lodo en su mayor parte), que varian en tamafio y en
cantidad. Cuando una agua turbia, sin tratar, se aplica
aisladamente a un filtro rapido de arena, sélo se podra
eliminar una porcién de ese lodo. La eliminacién de la
turbiedad en las agua se mejora con la adicién de un
coagulante, como el alumbre (sulfato de aluminio), se-
guido de una mezcla rapida, por un breve intervalo,
agitando lentamente por un periodo mas prolongado
(proceso que se denomina indistintamente, como flocula-
cion o coagulacion) y terminando con una sedimentacién
aun mas prolongada. En el curso de estas etapas, el coa-
gulante forma un “fléculo”, que atrae y atrapa las pe-
queiias particulas de color, lodo, algas y otras materias.
La combinacién resultante del flsculo con las materias

agitador con 5 a 10 ml de agua destilada, agregando
el agua usada en el lavado al tubo de Nessler.

5.8. Se agrega suficiente agua destilada para llevar
el volumen hasta el aforo de 100 ml.

5.9. A la muestra, y a la serie de patrones prepara-
dos en el paso 5.1, se agregan 10 ml de la solucién amor-
tiguadora de acetato, medidos con una pipeta graduada
y se mezclan perfectamente por inversiéon de cada tubo,
de 4 a 6 veces.

5.10. Se agregan con una pipeta, 5 ml de solucién
de fenantrolina y se mezclan perfectamente invirtiendo
cada tubo de 4 a 6 veces,

5.11. Se permite que los tubos reposen, cuando me-
nos por 15 minutos, para que se desarrolle el color.

5.12. Se compara la muestra con los patrones y se
determina por la intensidad del color rosa, la cantidad
presente de hierro total.

5.13. Se calcula el hierro total, en mg/1, multipli-
cando el resultado del paso 5.12 por el factor correspon-
diente:

Volumen de
muestra, ml

Se multiplican los mg/1
de hierro por

100 1

50 2

25 4
potabilizacién
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particuladas al resultar mas pesada que el agua, se se-

. dimenta ampliamente en las camaras de sedimentacién.

La porcién que no se llega a sedimentar, pero ya consti-
tuida por particulas mas grandes que las de la turbiedad
original, se elimina mas facilmente en los filtros de arena.
En esta forma, la coagulacién convierte la turbiedad se-
mejante a una “bruma” con cualidades deficientes tanto
de sedimentacién como de filtraciéon, en una “tormenta de
nieve”, de particulas mucho mas grandes, que se sedi-
mentan y filtran en forma satisfactoria.

En los procesos de coagulacién influyen tanto la alca-
linidad como el valor del pH. A menudo, el color se eli-
mina con mayor facilidad a valores acidos del pH, des-
pués de lo cual el agna se hace- alcalina. Por otra parte,
es comin que la turbiedad se coagule bajo condiciones
alcalinas. Sin embargo, se debe poner de manifiesto que

" no todos los coagulantes reaccionan en forma similar al

mismo valor del pH.

Cuando el sulfato de aluminio se disuelve en el agua,
se produce un acido, por lo que debe tenerse un com.
puesto alcalino que permita la formacién del fléculo. Si
el compuesto alcalino no existe en el agua, en forma na-



tural, debe agregéarsele artificialmente. Con frecuencia,
se agregan cal y ceniza de sodio a las aguas blandas,
que contienen menos de 25 mg/1 de alcalinidad total. La
neutralizacion de cada mg/l de alumbre se logra con
0.25 mg/1 de cal pura, o con 0.46 mg/1 de cenizas de
soda puras (carbonato de sodio).

Las pruebas de potabilizacién se han formulado para
que pongan de manifiesto la naturaleza y la amplitud
del tratamiento quimico que deberd demostrar su efecti-
vidad en la planta. Muchos de los reactivos que se agre-
gan a una agua se pueden valorizar, en una escala de
laboratorio, por medio de las pruebas de potabilizacién.
Entre los reactivos quimicos mas importantes se encuen-
tran los coagulantes, los compuestos alcalinos, los reac-
tivos quimicos para ablandamiento y el carbon acti-
vado; este dltimo, para la eliminacién de olores y sa-
bores. Cuando se agregan coagulantes durante la prue-
ba de potabilizacién, para describir la operacién se
pueden usar los términos prucba de floculacién, prue-
ba de coagulacién o prueba de fléculo.

La prueba de floculacién pretende semejar a las con-
diciones que prevalecen en una planta determinada al
seguir los procesos de adicion de reactivos, mezcla rapi-
da, floculacién y sedimentacion que prevalecen en una
planta determinada. Mediante esta prueba, el operador
puede llegar a la dosificacién correcta que debe aplicar
en la planta, cuando la variacién en las cantidades de
turbiedad y color, asi como de otros factores, imponen
un cambio en las dosis de coagulante. La prueba tam-
hién permite estimar el valor de los méritos relativos de
los coagulantes de aluminio y de hierro, aislados o en
combinacién con co-coagulantes tales como la silice ac-
tivada, los polielectrolitos, las arcillas, el polvo de piedra,
el carbén activado, los lodos sedimentados, la cal y car-
bonato de sodio. Los resultados de la prueba tienen un
valor considerable en el disefio de nuevas plantas cuando
no se dispone de informes previos sobre el coagulante
mas adecuado para el agua y el tipo de floculo que es
posible esperar. En forma aniloga, la prueba puede de-
mostrar el conocimiento, la cordura y la necesidad de
modernizar una planta antigua, por la instalacién de mez-
cladores instantaneos mejorados o de floculadores meca-
nicos y mediante reconstruccién de los estanques de se-
dimentacién.

2. ADVERTENCIA

Aun el detalle mas pequefio puede tener una influen-
cia importante en los resultados de una prueba de pota-
bilizacion. Por lo tanto, todas las muestras en una serie
de pruebas se deben manejar en igual forma, hasta don-
de sea posible.

El propésito de la prueba es la determinacién de las
diversas condiciones experimentales, tales como la velo-
cidad de la agitacién, la duracién de la mezcla instan-
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tinea y los intervalos de floculacion y sedimentacién.
Las diversas condiciones que se describen en el procedi-
miento siguiente constituyen un buen punto de partida
para un laboratorio que, por vez primera, ensaya las
pruebas. Dado el caso, se pueden tener que cambiar al-
gunos o todos los tiempos y velocidades, como consecuen-
cia de las deficiencias de una planta antigua o de y la
operacién mejorada de una planta nueva o reconstruida.
Como la temperatura tiene un papel importante en
la coagulacién, las muestras de agua cruda se deben re-
colectar y medir solamente después de que se han hecho
todos los preparativos, para reducir el efecto que la tem-
peratura del local pudiera tener sobre la muestra.

3. APARATOS

3.1. Un agitador mecédnico provisto con tres a seis
paletas, capaz de operar a velocidades variables (de O
a 100 revoluciones por minuto). Las unidades de agita-
dores miltiples, como la que se ilustra en la figura 7, se
encuentran disponibles comercialmente y, por lo general,
son superiores a los equipos similares de fabricacién par-
ticular que pueden tener ocupado a un mecanico por mu-
cho tiempo para su construccion.

3.2. Un iluminador de fléculos. Esta unidad localizada
en la base del agitador de laboratorio, que se muestra en la
figura 6, permite la observacién de pequeifias particulas de
fléculos.

3.3. Vasos de precipitados, de 1,500 ml, forma baja,
de cristal refractario. Se pueden usar vasos de precipi-
tados de 500 ml o de otra capacidad, con aparatos agi-
tadores de menor tamafio.

3.4. Un balde de plastico, de tipo doméstico, con una
capacidad superior a 8 litros, para la recoleccién de la
muestra.

3.5. Una probeta graduada de 1,000 ml. Se pueden
utilizar probetas graduadas de 500 ml para la medicién
de muestras, con vasos de precipitados de menor tamafio.

3.6. Pipetas graduadas, de 1, 5 y 10 ml, todas con
graduaciones cada 0.1 ml, para dosificar rapidamente,
a las muestras de agua, con coagulantes, suspensiones y
otras soluciones necesarias. Estas pipetas se lavan perfec-
tamente con agua corriente o destilada, para evitar que
se formen incrustaciones con los coagulantes, suspensio-
nes u otras soluciones que se estén utilizando.

3.7. Una pipeta de 100 ml, para la extracciéon de la
muestra coagulada o ablandada.

3.8. Aparatos para la determinacién del color, de la
turbiedad, del valor del pH y de la alcalinidad a la fe-
nolftaleina y total.

3.9. Aparatos especiales para las pruebas de ablanda-
miento:

a) Embudo de filtracion.

b) Papel filtro de retencién media. Son satisfacto-
rios los Whatman N°¢ 40 o Schleicher & Schull Ne 589.



FIG. 6. AGITADOR PARA PRUEBA DE POTABILIZACION

Clave: (a) wsgitador mecdnico; (b) iluminador de floculos, con
el agitador en su lugar.

3.10. Aparatos especiales para las pruebas de elimi-
nacidon de sabor y olor con carbon activado:

a) Un filtro de tubo.

b) Lana de vidrio. Se lava perfectamente con agua
inodora.

4. SOLUCIONES Y SUSPENSIONES PARA LA
DOSIFICACION

En la coagulacion de aguas turbias o coloridas se
utilizan varios reactivos y otros materiales. Se agrupan
en tres clases: coagulantes, co-coagulantes y portadores
de alcalinidad.

Los coagulantes comunes son: sulfato de aluminio
(lamado también alumbre de filtracion), Al:(SO,),.
14H.0; sulfato ferroso {denominado caparrosa), FeSO,.
7H,0; sulfato férrico (también llamado ferrisul), Fe.
(80,);; y aluminato de sodio, NaAlQ,.

Los co-coagulantes incluyen: silice activada; mate-
riales organicos artificiales conocidos como polielectro-
litos; arcilla, caolin o polvo de piedra.

El coagulante necesita de alcalinidad para que se pue-
da producir el fléculo de 6xido hidroso que se desea.
Para proporcionar la alcalinidad necesaria, se agrega a
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las aguas blandas una pequeia cantidad de un alcali
fuerte. Los reactivos que se usan para este propoésito son:
éxido de calcio (sinénimos: cal, cal viva, cal no apagada
o cal quemada) CaQ; hidroxido de calcio (sin6énimos:
cal hidratada o cal apagada) Ca(OH):; carbonato de
sodio (sinénimo: cenizas de soda), Na,CO;.

Las soluciones o suspensiones para la dosificacion se
deben preparar con los reactivos en existencia, de uso co-
min que se estén empleando en una planta de potabili-
zacién. El agua destilada que se utilice para las sus.
pensiones de cal se debe hervir por 15 minutos, para
expulsar el bidxido de carbono, enfriandose a la tempe-
ratura ambiente antes de agregar la cal.

4.1. Solucién o suspension para la dosificacion de
coagulante:

a) Se pesan 10.0 g de material. Se disuelven o se
suspenden en 1 litro de agua destilada. Se registra la
fecha de preparacion en la etiqueta del frasco.

b) Se agita la suspensién inmediatamente antes de
emplearla.

c) Cada 0.1 ml de esta solucién o suspensién repre-
senta una dosis de 1 mg/l, cuando se agrega a una
muestra de agua de 1 litro, mientras que cada 1.0 ml
de la solucién de dosificacién representa una dosis de
10 mg/1 en 1 litro de muestra. (Véase la sec. 6 para
el procedimiento de ensayo que debe seguirse cuando se
utilicen estas soluciones o suspensiones).

Nota: Si en el paso 4.1 (a) sc pesan 17.1 g del ma.
terial, cada 1.0 ml de la solucién resultante representa
una dosis de 1 grano por galén US, al agregarse a 1 li-
tro de muestra. Si se emplean 14.3 g en el paso 4.1 (a),
cada 1.0 ml representa un grano por galén imperial,
cuando se agrega a 1 litro de muestra.

4.2. Solucién para dosificacién de la silice activada.
La silice activida se prepara por la acidulaciéon de una
solucion madre de silice (n. del t.: mas propiamente de
“silicato de sodio”) con cualquiera de las siguientes
substancias: sulfato de amonio, sulfato de aluminio, &ci-
do sulfirico, biéxido de azufre, cloro o biéxdo de car-
bono. Los reactivos disponibles en una determinada plan-
ta potabilizadora dictan, en gran parte, el agente de
acidulacién que se seleccione. La silice activada se pre-
para en dos etapas. Se prepara primero la solucién alca-
lina de silicato de sodio y, a continuacién, se le hace
reaccionar con el agente de acidulacidn, para formar el
sol de silice activada. Para propésitos de ilustracién en
este procedimiento se ha seleccionado al sulfato de amo-
nio como sustancia aciduladora:

a) Solucién madre de silicato de sodio. Se pesan
348.4 g de silicato de sodio (solucién de silicato de sodio
marca “N”, un producto de Philadelphia Quartz Co.,
Philadelphia, Pa., E. U. de A.). Se disuelve en 500 ml
de agua destilada. Se diluye a 1 litro con agua destilada.
Esta solucién es indefinidamente estable.

b) Solucién madre de sulfato de amonio. Se pesan



66.0 g de sulfato de amonio, (NH,).SO,. Se disuelven
en 980 ml de agua destilada. Esta solucién es indefini-
damente estable.

¢) Preparacion del sol de silice activada:

1) Se vierten 20 ml de agua destilada en una pro-
beta graduada de 100 ml. Se agregan 10 ml de la solu-
cién madre de silicato de sodio y se invierte cuatro ve-
ces para mezclar.

2) Se agregan 10 ml de la solucién madre de sul-
fato de amonio y se invierte 10 veces para mezclarla.
Se diluye a 100 ml con agua destilada y se invierte 10
veces para mezclarla. El sol de silice activada se prepara
diariamente.

3) Cada 0.1 ml de este sol de silice activada repre-
senta una dosis de 1 mg/l, cuando se agrega a una
muestra de agua de 1 litro, mientras que cada 1.0 ml
del sol de silice activada representa una dosis de 10
mg/1 en 1 litro de agua. Véase la sec. 6.14 (c) relativa
al procedimiento de ensayo por seguir cuando se em-
plea este sol.

4.3. Suspensién para la dosificacién de carbén acti-
vado:

a) Se pesa 1.0 g de carbén activado. Se pasa cuida-
dosamente el polvo pesado a un frasco con tapdén de
cristal.

b) Se agregan 1,000 ml de agua inodora. Se tapa
el frasco y se agita bien para suspender completamente
todo el carbén. La suspension se agita inmediatamente
antes de usarla.

c) Cada 1 ml de esta suspensién representa una do-
sis de 1 mg/1 cuando se agrega a una muestra de agua
de 1 litro. (Véase la sec. 8 sobre el procedimiento de
ensayo por seguir cuando se usa esta suspensién).

4.4. Las soluciones o suspensiones para la dosifica-
cién se preparan con la siguiente frecuencia (usando,
para los frascos, tapones herméticos, que eviten la oxi-
dacién o carbonatacién de aquellas soluciones que se de-
ben preparar de acuerdo a un programa diario o se-
manal) :

a) Diariamente: sulfato ferroso, silice activada, sul-
fato férrico, cal, aluminato de sodio.

b) Semanariamente: carbonato de sodio, polielectro-
litos.

¢) Mensualmente: arcilla, caolin, polvo de piedra.

d) Semianualmente: sulfato de aluminio, carbén ac-
tivado.

5. REACTIVOS

Deben consultarse las secciones correspondientes, en
este Manual, en relacion con los reactivos que se nece-
sitan para la determinacién del color, turbiedad, valor
del pH, alcalinidad a la fenolftaleina y total, dureza,
calcio y biéxido de carbono libre, cuando son necesarias
tales determinaciones.
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6. PROCEDIMIENTO DE ENSAYO PARA EL
PROCESO COAGULACION

El procedimiento basico se describe en las sec. 6.1
a 6.13. Aquellas variaciones relacionadas con la adicién
de agentes alcalinos, suspensiones de arcillas o sol de si-
lice activada, se tratan en la sec. 6.14. Cuando el agua
contiene color natural, se agrega la dosis de alumbre an-
tes que los otros agentes o los co-coagulantes.

6.1. Se enjuagan seis vasos de precipitados, de 1,500
ml, con agua corriente permitiendo que escurran por
unos cuantos minutos, colocindolos boca abajo. Los va-
sos que tienen varios dias de uso se deben lavar interior
y exteriormente con un cepillo y con un detergente casero
para lavado de loza, terminando la limpieza con un buen
enjuague de agua corriente.

6.2. Se limpian las paletas del aparato de agitacién
con una tela hiimeda.

6.3. Se recolecta la muestra de agua cruda, tenien-
do presente que los pasos 6.4 al 6.8 deben quedar ter-
minados dentro de un lapso de 20 minutos. Si el trabajo
se tiene que interrumpir durante esta fase critica, se
desecha la muestra y se procura una muestra reciente.
En otra forma, la sedimentacion de gran parte de la
turbiedad y el aumento en la temperatura de la mues-
tra, por el calor del laboratorio, pueden conducir a re-
sultados erréneos.

6.4. Se voltean los vasos a su posicién normal y se
vierte, en cada uno de ellos, mas de 1 litro del agua
cruda.

6.5. Tomando un vaso de precipitados en cada oca-
sién, se trasvasa algo de agua cruda, entre el vaso y una
probeta graduada de 1,000 ml. Finalmente, se llena la
probeta graduada hasta el aforo de 1,000 ml y se des-
echa el exceso de agua cruda del vaso de precipitados.
Se regresa al vaso la muestra con volumen de 1 litro.

6.6. Se colocan todos los vasos que contienen los vo-
limenes de muestra de 1 litro en el aparato de agitacién.

6.7. Con una pipeta graduada, se agregan dosis cre-
cientes de la solucion coagulante (4.1) tan rapidamente
como sea posible. La serie de dosis se selecciona en for-
ma tal, que el primer vaso represente un trataminto de-
ficiente o subtratamiento, y que el ltimo vaso represente
un exceso de tratamiento o sobretratamiento. Cuando se
ha establecido una serie adecuada, la sucesion de vasos
debe mostrar resultados de coagulacion calificables como
pobre, regular, buena y excelente, al finalizar la prueba.
Sera necesario repetir la prueba de potabilizacién una o
dos veces mas, hasta conseguir la serie adecuada que
conduzca a los resultados deseados. (No es recomenda.
ble, en este manual, la sugestion de una serie especifica
de dosis de coagulante porque la coagulacién depende
del valor del pH y de la cantidad de turbiedad, color,
alcalinidad y sustancias minerales disueltas, lo mismo
que de la naturaleza del coagulante que se agrega).

6.8. Se bajan las paletas de agitacion dentro de los




vasos, se pone en marcha el aparato agitador y se opera,
por un minuto, a una velocidad de 60 a 80 revolucio-
nes por minuto.

6.9. Se reduce la velocidad del agitador, en los si-
guientes 30 segundos, a 30 revoluciones por minuto y se
continia la agitacién a esta velocidad por 15 minutos
exactos. (Véase la sec. 9.1 para una discusién de las
variaciones en el tiempo de agitacién).

6.10. Obsérvese cada vaso de precipitados para de-
terminar la aparicién de floculo, de “punta de alfiler”,
registrando el tiempo y el orden de tales apariciones.

6.11. Se detienc el aparato de agitacién y se permite
que las muesiras se sedimenten por 5, 15, 30 6 60 minu-
tos. Se observan los floculos y se registra el orden de
sedimentacién. Se describen los resultados como pobres,
regulares, buenos o excelentes. Una muestra brumosa in-
dica una coagulacion pobre o deficiente. El agua apro-
piadamente coagulada contiene particulas de floculos que
se encuentran bien formadas, y el liquido entre las par-
ticulas es claro. La dosis mas baja de coagulante, capaz
de abatir la turbiedad durante la prueba de potabiliza-
cién, debe ser la primera que se pruebe en la operacion
de la planta. (Véase la sec. 9.2 para una discusiéon sobre
las variaciones en el tiempo de sedimentacién).

6.12. Por medio de una pipeta de 100 ml se extrae,
de cada vaso, la porcién superior de la muestra a unos
4 cm de profundidad.

6.13. Se determinan el color, la turbiedad, el valor
del pH y la alcalinidad a la fenolftaleina y total de la
muestra coagulada, siguiendo las instrucciones conteni-
das en las secciones correspondientes de este Manual.

6.14. Variaciones que implican la adicién de-otros
agentes:

a) Adicién de agentes alcalinos. Cuando el agua es
deficiente en alcalinidad natural, agréguese al agua una
solucién dosificante bien agitada, de cal o una solucion
de carhonato de sodio, o una combinacién de ambas.
(Se preparan como se indica en la sec. 4.1: véase el cua-
dro nimero 3 para conocer las cantidades de ceniza de
soda o de cal necesarias para neutralizar los diferentes
coagulantes). Se determina, por experimentacién, si la
cal o el carbonato de sodio deben agregarse antes o des-
pués del coagulante para lograr los mejores resultados.
Después se sigue con el procedimientn de las sec. 6.1 a
6.13.

b) Adicién de las suspensiones de arcilla. Cuando
se usa la arcilla para mejorar la coagulacién de aguas
de baja turbiedad, se agrega una suspension bien agita-
da de arcilla, caolin o polvo de piedra (preparadas en
la forma indicada en la sec. 4.1) justamente antes del
coagulante. Después se sigue con el procedimiento de las
sec. 6.1 a 6.13.

¢) Adicién de silice activada. Cuando se emplea la
silice activada como co-coagulante, la dosis del sol de
silice activada (4.2) que se aplique, ha de variar de 1
a 7 mg/1l. En promedio, se obtienen resultados satisfac-
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torios con dosis de silice activada de 2 a 5 mg/1. Se
determina, por experimentacién, si el sol de silice acti-
vada se debe agregar, para obtener mejores resultados,
antes o después del coagulante. Después se sigue con el
procedimiento de las secciones 6.1 a 6.13.

7. PROCEDIMIENTO DE ENSAYO PARA EL
PROCESO DE ABLANDAMIENTO CON CAL Y
CARBONATO DE SODIO

7.1. Se determina la dureza, la alcalinidad total, la
fenolftaleina, el calcio y el biéxido de carbono libre, en
la forma que se describe en las secciones correspondien-
tes de este manual.

7.2. Se calculan las dosis de cal, carbonato de sodio,
o de ambas, necesarias para el ablandamiento del agua
(véase el cuadro niimero 4 para los reactivos requeridos
de cada constituyente). Tomando como base estos calcu-
los, se preparan las suspensiones y soluciones para la de
dosificacién, en la forma indicada en la seccién 4.1.

7.3. Se miden, con una probeta graduada, muestras
de 1 litro de agua cruda, en uno, o mas, vasos de pre-
cipitados de 1,500 ml.

7.4. Se bajan las paletas de agitacion dentro de los
vasos y se pone en marcha el aparato agitador, que se
fija a 30 revoluciones por minuto.

7.5. Con una pipeta graduada, se agrega la suspen-
sion dosificante de cal bien agitada y, si se utiliza la
solucién dosificante de carbonato de sodio.

7.6. Se mantiene en operacién el aparato agitador a
30 revoluciones por minuto, durante 30 minutos.

7.7. Se detiene el funcionamiento del aparato de agi-
tacién y se permite la sedimentacién de la muestra, hasta
que el liquido quede bastante claro (por lo general, al
cabo de 10 a 15 minutos).

7.8. Por medio de una pipeta de 100 ml se extraen
del vaso de precipitados dos o tres porciones de la por-
cién superficial de la muestra, a unos 75 mm de pro-
fundidad.

7.9. Las porciones extraidas, se combinan y se calien-
tan a una temperatura de 25°C.

7.10. Se filtra a través de papel filtro de retentivi-
dad media.

7.11. Se determina la dureza, la alcalinidad a la fe-
nolftaleina, y el valor del pH, como se describe en este
manual.

8. PROCEDIMIENTO DE ENSAYQ PARA
EL PROCESO CON CARBON ACTIVADO

8.1. Se limpian y se cepillan, con un detergente ino-
doro, los vasos, de precipitados, los filtros de tubo, el
balde para recoleccién de muestras y las paletas del



Cuapro 3

REACTIVOS ALCALINOS QUE SE REQUIEREN PARA NEUTRALIZAR COAGULANTES

Se requiere la siguiente cantidad de:

Para neutralizar 1 Cal pura, Cal viva Cal hidratada Carbonato de Carbonato de
mg/l de: . mg/1 comercial comercial sodio puro sodio comer-
(90% pureza) (93% pureza) mg/1 cial (98%
mg/1 mg/1 pureza)
mg/1
- Sulfato-de aluminio - - - - - - - . . o
{alumbre) 0.25 0.28 0.35 0.48 0.49 o
Sulfato ferroso
(caparrosa) 0.20 0.22 0.28 0.38 0.39
Sulfato férrico (909) 0.38 0.42 0.54 0.72 0.73
Sulfato férrico-cloruro férrico
(caparrosa clorada) 0.30 0.33 0.42 0.57 0.58
Cuapro 4

REACTIVOS DE ABLANDAMIENTO QUE SE REQUIEREN PARA REDUCIR LA DUREZA

Se requicre la siguiente cantidad de:

Para reducir 1 mg/l Cal pura, Cal viva Cal hidratada Carbonato de Carbonato de
de lo siguiente: mg/1 comercial comercial sodio puro  sodio comer-
(90% pureza) (93% pureza) mg/1 cial (98%
mg/1 mg/1 pureza)
mg/1
Dureza no carbonatos® 1.06 1.08
Dureza de bicarbonatos** 0.56 0.62 0.79
Biéxido de carbono libre 1.27 141 1.79
Magnesio*** 2.31 2.56 3.26

* Existe dureza de no carbonatos si la dureza total excede a la alcalinidad total; se calcula deduciendo la
alcalinidad total de la dureza total EDTA (cuando ambos se expresan en términos de “mg/1 de carbo-
nato de calcio”).

** Lo mismo que la alcalinidad de bicarbonato (véase Alcalinidad, Cuadro Num. 1). Las concentraciones
se expresan en términos de “mg/l de carbonato de calcio”.

#**  Para calcular el contenido de magnesio en mg/1, se deduce la dureza calcica {en “mg/l de carbonato
de calcio”) de la dureza total (en “mg/1 de carbonato de calcio”) y el resultado se multiplica por 0.243.
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aparato agitador. Se enjuagan perfectamente con agua
inodora.

8.2. Con una probeta graduada, se miden muestras
de 1 litro del agua que contiene con olor, tomadas en
un sitio de la planta aguas arriba del punto de aplica-
cacién del carbén.

8.3. Se vierten los volimenes medidos de muestras
.de agua con contenido de olor en cinco vasos de preci-
pitados separados. Una de las muestras se usa como
testigo.

8.4. Con una pipeta graduada se agregan dosis cre-
cientes de la suspensién de dosificante de carbon, (4.3)
bien agitada, 2 cuatro de las muestras. Se selecciona una
serie de dosis de tal modo que el primer vaso represen
te un subtratamiento y el dltimo vaso represente un
sobretratamiento. Puede ser necesario repetir la prueba
de potabilizacién una o dos veces, hasta conseguir la se-
rie adecuada que conduzca a los resultados deseados.

8.5. Se bajan las paletas de agitacién dentro de los
vasos, se pone en marcha el aparato y se mezclan las
muestras durante 30 minutos, a 30 revoluciones por
minuto.

8.6. Con una pipeta graduada, se agrega a las cinco
muestras, (incluyendo el testigo), la misma cantidad de
coagulante y de los otros reactivos que se apliquen en
la operacién de la planta.

8.7. Se aumenta, por 1 minuto, la velocidad de rota-
ciéon a 60 u 80 revoluciones por minuto.

8.8. Se reduce la velocidad de rotacién, en los si-
guientes 30 segundos, a 30 revoluciones por minuto, y
se continia la agitacion a 30 revoluciones por minuto, en
los siguientes 15 minutos. ,

8.9. Se detiene el aparato de agitacion y se permite
que las muestras se sedimenten por 5 a 15 minutos.

8.10. Se filtra cada una de las muestras a través de
un filtro- de tubo, que contenga un tapén con abun-
dante lana de vidrio, previamente lavado con agua
inodora. :

8.11. Se determina la cualidad del sabor y el olor de
cada filtrado, segiin se describe en la seccién sobre Sabor
y Olor, sec. 5.

8.12. Tomando como base este ensayo de laboratorio,
se inicia el proceso de tratamiento, a la escala de.la plan-
ta, con la dosis minima que produzca una agua satisfac-
toria. Por tanteos, se reduce la dosis de carbén activado
hasta que se haya alcanzado la dosis minima requerida
para lograr un sabor agradable.

9. APLICACIONES PRACTICAS DE LAS PRUEBAS
DE POTABILIZACION

9.1. Variacién del tiempo de agitacién. El procedi-
miento especifica un tiempo exacto de agitacion de 15
minutos, a 30 rpm. Esta cifra arbitraria sélo es de valor
real cuando dos plantas potabilizadoras, a cierta distan-
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cia una de la otra, desean comparar los resultados de
una investigacién sobre un coagulante o co-coagulante
en particular. El periodo de agitacion de 15 minutos re-
sulta demasiado breve en plantas potabilizadoras de agua,
con un periodo de floculacién de 40 a 60 minutos, y
demasiado prolongado en las plantas antiguas, en las que
solo se conceden 5 minutos de floculacién. El operador
debe aumentar o disminuir el tiempo de agitacién de 15
minutos para que se equipare con cl tiempo de flocula-
cién de la planta.

También las condiciones de operaciéon en la planta
pueden influir para cambiar el periodo de agitacién del
laboratorio. Por ejemplo, el periodo de floculacién en
una planta que trabaja a 220 litros por segundo (lps),
en el invierno, puede ser de 40 minutos, mientras gue en
verano una tasa de bombeo de 440 litros por segundo,
con reducir el periodo de floculacién a 20 minutos. En
el segundo caso, el tiempo de agitacién se debe reducir
proporcionalmente. Deben efectuarse ajustes similares
cuando en una planta, con tres tanques de floculacion se-
dimentacién, trabajando en paralelo, se tiene un perjodo
normal de floculacién de 30 minutos, pern que, al quedar
fuera de servicio un tanque por reparaciones o limpie-
za, se reduce el periodo efectivo de floculacion.

9.2. Variacién del periodo de sedimentacion. Un pe-
riodo de sedimentacion de 5 minutos puede ser util, si se
justifica como conclusién posterior al finalizar el periodo
de agitacién. Por ejemplo, una muestra puede aparentar
un buen comportamiento durante la agitacién, sin embar-
go, al suspenderse ésta, los fléculos grandes pueden ser
incapaces de sedimentarse en 15 6 20 minutos. Por otro
lado, con una dosis mas clevada y presentando exacta-
mente la misma apariencia, es posible que otra muestra
comience a sedimentarse bien en menos de 5 minutos
mostrando rapidamente un cielo limpio, de mas de 1 c¢m
de espersos, de agua clara, en la parte en el estrato su-
perior del vaso de precipitados. Bajo tales circunstancias,
pudiera ser preferible la dosis mas elevada. La idea ge-
neral cs emplear en la operacién de la planta la dosis mas
baja que produzca un fléculo bien formado, de rapida
sedimentacién, que muestre agua clarificada entre las
particulas.

9.5. Comparacién de los distintos coagulantes. Cuan-
do se ha encontrado la dosis éptima para cada uno de los
diferentes coagulantes ensayados, se puede hacer una il-
tima prueba de potabilizacién en la cual cada coagulante
se aplica con dosificacién éptima, en un vaso de preci.
pitados por separado. Al final de la prueba se pueden
comparar los coagulantes sohre la base de velocidad en
la formacién de los fléculos, tamafio de los mismos, con-
centracion de los floculos, velocidad de sedimentacién,
claridad aparente del agua entre las particulas de flocu-
los, turbiedad, valor del pH, alcalinidad, color del agua
después de la sedimentacién y costo por metro cibico.

9.4. Valuacién de la necesidad de co-coagulante. Las




aguas muy turbias generalmente coagulan bastante bien,
tanto en invierno como en verano. Sin embargo, las aguas
relativamente claras y frias presentan prohlemas de coa-
gulacién, por la falta de nicleos para los floculos v por-
que las bajas temperaturas hacen mas lento el proceso
de coagulacién. En el invierno, una turbiedad coloidal
como de arcilla puede ser particularmente molesta. Bajo
tales condiciones, la silice activada y algunos otros ma-
teriales comerciales que, en forma un tanto vaga, se de-
nominan “policlectrolitos” han demostrado ser de utilidad.

La silice activada emplea, con frecuencia, como co-
coagulante con el sulfato de aluminio. Para comprobar
la necesidad y efectividad de esta o cualquiera otra com-
binacion de coagulantes, la prueba de potabilizacion se
debe desarrollar en la forma normal, usando sélo sulfato
de aluminio en la primera serie. Se determinan la dosis
éptima de alumbre y la turbiedad del agua después de la
sedimentacién. A continuacién, se repite la prueba, apli-
candose 5 mg/1 de suspensién de silice activada a cada
muestra de 1,000 ml de agua cruda, antes de la adicién
de las distintas dosis de alumbre. La serie de pruebas se
repite por tercera ocasién, agregando la silice activada
después de las distintas dosis de alumbre. Los resultados
de todas estas pruebas deben indicar si la aplicacién de
la silice activada realmente mejora la coagulacién, por la
formacién mas rapida de fléculos mas grandes, mas fir-
mes y de més ripida sedimentacién. Se debe anotar la
mejor secuencia para la adicion de la silice activada,
lo mismo que cualquier ahorro en el sulfato de aluminio.
Finalmente, se verifica una cuarta serie para determinar
la dosis 6ptima de silice activada. Todas las muestras
reciben la misma dosis econémica de alumbre y sélo se
varia la dosis de silice activada de 1 a 7 mg/1, agregan-
dose antes o después del alumbre, segiin se haya encon-
trado mejor en los experimentos previos.

9.5. Comprobacién de la eficiencia de la planta. Las
pruebas de potabilizacién ayudan a descubrir deficien-
cias en el disefio de una planta. Se verifica, en la forma
aceptada, la primera serie de experimentos para deter-
minar la dosis real de coagulante que es necesaria para
la operacién de la planta. En la segunda scrie se agrega
a todos los vasos de precipitados la dosis 6ptima de coa-

gulante que se definié en la primera serie y se retiran
los vasos separadamente, del aparato de agitacidn, a in-
tervalos de 5 6 10 minutos, hasta un total de 40 minutos,
para encontrar el periodo 6ptimo de agitacién. Aplicando
el periodo 6ptimo de operacién, que se encontré en la
segunda serie, se verifica una tercera serie en la que se
varian las dosis de coagulantes, para precisar si se puede
aplicar una dosis mds econémica de coagulante con el
nuevo periodo de agitacién. Estos experimentos pueden
revelar defectos en los procesos de mezcla, floculacién y
sedimentacion de una planta antigua, asi como la necesi-
dad de introducir mejoras tales como dosificadores de
coagulantes mas precisos, mejor equipo mecanico de mez-
cla y floculacién, asi como periodos més prolongados para
la mezcla, floculacién y sedimentacién. Es obvio que
cualquiera conclusién que se obtenga de una serie de
pruebas de potabilizacién se debe relacionar y limitar a
una determinada planta de potabilizacién y al agua de
determinado abastecimiento. En este aspecto, se ha de-
mostrado que pueden ser peligrosas las generalizaciones
sobre las plantas potabilizadoras y sobre los abasteci-
mientos de agua.

9.6. Reacciones de ablandamiento, Las pruebas de
potabilizacién comprueban las dosificaciones calculadas
para de cal y carbonato de sodio, que necesita la planta
potabilizadora. Se usa una agitacién suave en todo el
transcurso de las pruebas debido a la lentitud de la reac-
cioén que tiene lugar entre los componentes de la dureza
y la cal y el carbonato de sodio.

Se encuentra fuera de los propésitos de este libro una
discusién completa de los diversos procesos de ablanda-
mientos con cal y carbonato de sodio. El proceso de ablan-
damiento se debe ajustar al agua de un abastecimiento
particular. La practica usual -es ablandar el agua a una
dureza de 50 a 100 mg/1, como carbonate de calcio, y
reducir la dureza de carbonatos, en términos de carbo-
nato de calcio, a 35 6 40 mg/1. El carbonato de sodio o
cenizas de soda, es el mas costoso de los reactivos de
ablandamiento y, por lo general, se reserva para la elimi-
nacién de la dureza de no carbonato. El cuadro nim. 3
indica la forma de céalcule de las cantidades aproximadas
de reactivos que son necesarias para el ablandamiento.

Manganeso

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

El manganeso produce problemas de lavanderia y de
manchas, similares a las del hierro, excepto que las man-
chas y los depésitos son mas oscuros y, con frecuencia,
mas persistentes. Los problemas se acentian porque el
manganeso rara vez se presenta en forma aislada, pero
si por lo general, en coexistencia con el hierro, en espe-
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cial en aguas de pozos. Resulta indispensable su elimi-
nacion cuando el manganeso alcanza un nivel molesto,
que puede ser tan bajo como 0.1 mg/1.

2. ADVERTENCIA

De los constituyentes comunes de las aguas natura-
les, pocos afectan esta prueba. La muestra debe encon-




trarse exenta de turbiedad y color, que no se puedan eli-
minar por la ebullicién preliminar descrita en el paso
5.4. Debe consultarse la 1ultima edicién de los Métodos
Estdndar, con respecto a las instrucciones sobre la for-
ma de enfrentarse a muestras que conlienen una canti-
dad considerable de materia orginica o en exceso de
1,000 mg/1 de cloruros,

3. APARATOS

3.1. Diez, o mas, matraces Erlenmeyer de 250 ml.

3.2. Una bureta de 25 ml, o pipetas apropiadas, para
la mediciéon de la solucién patron de manganeso.

3.3. Una probeta graduada, de 100 ml, para medir
el agua destilada y la muestra.

3.4. Una pipeta para la medicion de la solucién
mixta de reactivo.

3.5. Un mechero de gas o una plancha eléctrica.

3.6. Uno, o mads, cuadrados de tela de alambre, de
20 mallas.

3.7. Perlas de vidrio.

38. Uno, o mas, agitadores de varilla de cristal.

3.9. Diez, o mas, tubos de Nessler de 100 ml, parea-
dos, forma alta, con su gradilla.

3.10. Piceta para lavar el matraz, las perlas de vidrio
y los agitadores.

4. REACTIVOS

4.1. Solucién madre de manganeso:

a) Se pesan, en balanza analitica, 0.308 de sulfato
manganoso monchidratado, en estado seco (MnSO,H.0).
Con todo cuidado se transfiere el reactivo pesado. a un
vaso de precipitados de 250 ml y se disuelve en 100 ml
de agua destilada.

b) Con precaucién se agrega 1 ml de acido sulfi-
rico concentrado (H.S0,), con agitacién constante.

¢) Se transfiere la solucién acida a un matraz afo-
rado de un litro, se enjuaga el vaso de precipitados con
tres porciones de 100 ml de agua destilada. Posterior-
mente, se diluye hasta el aforo de un litro con agua des-
tilada. Se tapa y se mezcla perfectamente.

4.2. Solucién patrén de manganeso. Se miden cuida-
dosamente, con una pipeta volumétrica, 10 ml de la solu-
ci6on madre de manganeso, vertiéndose a un matraz afo-
rado de 100 ml. Se diluye hasta el aforo de 100 ml con
agua destilada. Se tapa y se mezcla perfectamente. La so-
lucién patrén de mangateso se prepara el dia en que se
vaya a utilizar, por ser dudosa su estabilidad.

4.3. Solucién mixta de reactivo:

a) Con una probeta graduada de 500 ml se miden
200 ml de agua destilada, que se vierten a un vaso de pre-
cipitados de 1,500 ml.
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b) Con la misma probeta se miden 400 ml de acido
nitrico concentrado.

c) Mientras se agita con una mano, se agrega el aci-
do nitrico, lentamente y con precaucion, al agua desti-
lada.

d) Se pesan 75 g de sulfato mercarico (HgS0,), que
se disuelven en la Solucién (c).

e) Con una probeta graduada de 500 ml, se miden
200 ml de acido fosférico al 85 por ciento (H,PO,) y se
mezcla con la Solucion (d).

f) Se pesan, en una balanza analitica, 0.035 g de
nitrato de plata (AgNO;), se agrega a la Solucién (e)
y se mezcla para disolverlo.

g) Se permite que la Solucién (f) se enfrie ala tem-
peratura ambiente. A continuacién se transfiere a una
probeta graduada de un litro y se diluye hasta el aforo
de 1,000 ml con agua destilada. Se mezcla perfectamente
trasvasando al vaso de precipitados y agitando.

4.4. Persulfato de amonio, en cristales o pulverizado,

(NH.):5:0s.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Preparacién de los patrones de manganeso:

a) Se prepara la siguiente serie de patrones de man-
ganeso, por la medicién de los volimenes indicados de
la solucién patrén de manganeso (4.2) en matraces sepa-
rados de 250 ml:

Solucién patrén de
manganeso, ml

Manganeso, mg/1

0 0
0.5 0.05
1.0 0.1
20 0.2
3.0 0.3
40 04
6.0 0.6
8.0 0.8
10.0 1.0

b) Se miden, con una probeta graduada, 75 ml de
agua destilada, que se agregan a cada matraz.

5.2. Se mezcla perfectamente la muestra y se miden
100 ml de la misma, que se vierten en un matraz de 250
ml que tiene marcado un aforo de 90 ml.

5.3. Se agregan 5 ml de la solucién del reactivo mix-
to a la muestra.

5.4 Se calienta la muestra hasta la ebullicién y se
hierve hasta que el liquido alcance el aforo de 90 ml. Se



evitan las salpicaduras y la ebullicién tumultuosa del li-
quido, para lo cual se coloca una tela de alambre sobre
la fuente de calor, eléctrica o de gas, haciéndose repo-
sar el matraz sobre ]la misma. Como una precaucién mas,
se agregan 4 & 5 perlas de vidrio o se pone un agitador
de varilla de cristal dentro del matraz.

5.5. A cada patrén de manganeso, preparado segin
el paso 5.1, se le agregan 5 ml de la solucién del reac-
tivo mixto y se mezcla.

5.6. Se pesan porciones de 1 g de cristales de per-
sulfato de amonio y se agregan a cada patrén de manga-
neso y a la muestra.

5.7. Se calienta el contenido de cada matraz hasta
la ebullicién a continuacién, se hierve a fuego leve por
un minuto mas. En esta fase debe desarrollarse un color
rosa a purpura en los patrones de manganeso.

5.8. Se retiran los matraces de la fuente de calor y
se dejan reposar por 1 minuto, o mas.

5.9. Se enfria cada matraz a la temperatura am-
biente, exponiéndolos al chorro de agua fria. Esto no se
debe demorar, tomando en cuenta que el enfriamiento
lento puede conducir a cierta pérdida del color del per-
manganato.

5.10. Se transfieren los contenidos de los matraces a
tubos de Nessler, separados, de 100 ml. Se enjuaga el
matraz, las perlas y el agitador con 5 a 10 ml de agua
destilada, agregindose el agua de lavado al tubo de
Nessler.

5.11. Se agrega suficiente agua destilada para llevar
el volumen al aforo de 100 ml.

5.12, Se mezcla cada tubo de Nessler, cuatro o seis
veces, por inversion,

5.13. Se compara la muestra con los patrones y se
determina, por los colores rosa al pirpura, el contenido
de manganesc en mg/l.

Oxigeno Disvelto

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Se considera a la aeracién como un proceso aceptado
para el tratamiento del agua. Como un primer paso para
la eliminacién de hierro y manganeso, el oxigeno se in-
troduce en algunas aguas profundas, recién alumbradas,
antes de su filtracion. En ciertas aguas de pozos, la ae-
racién también reduce los contenidos de gases disueltos,
como biéxido de carbono y acido sulfhidrico, hasta al-
canzar niveles adecuados. El sabor y el olor de algunas
aguas se mejora por la aeracién.

El agua en intimo contacto con el aire se satura, a
menudo con oxigeno, a la temperatura prevalente. Por
otra parte, las aguas que se han mantenido aisladas del
aire (tales como las de pozos profundos o aquellas de
las zonas profundas en lagos estratificados) tienen un
contenido reducido o nulo de oxigeno disuelto (OD). El
contenido de OD se puede incrementar con el oxigeno
producido por las plantas acuaticas, durante su activi-
dad fotosintética. Puede ocurrir una disminucién en el
OD de una agua superficial cuando aumenta la tempe-
ratura del agua o cuando aumenta la carga de polucién
en la corriente.

El oxigeno disuelto es importante en las aguas, por
diversas razones. Con él se mejora la palabilidad del
agua. Los peces y otros organismos mas pequefios, que
viven en el agua, necesitan OD para su supervivencia.
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Finalmente, su presencia puede ocasionar corrosién, en
especial en sistemas de agua caliente.

2. ADVERTENCIA

Este método (denominado de modificacion al nitru-
ro del método de Winkler) es aplicable para la mayo-
ria de las aguas de abastecimiento que se destinan a
usos potables. Cuando una agua contiene mas de 0.1
mg/1 de nitrégeno de nitrito, 0 mas de 1 mg/1 de hierro
ferroso, o bien, contiene otros agentes reductores u oxi-
dantes, se debe consultar la altima edicién de los Méto-
dos Estindar.

El punto de muestreo debe seleccionarse teniendo en
mente los siguientes aspectos: La muestra debe ser re-
presentativa del agua del abastecimiento en estudio. De-
ben tomarse precauciones con respecto a la introduccién
de aire en el agua durante todas las operaciones de bom-
beo, aguas arriba del sitio de muestreo. El proceso de
tratamiento del agua, con cloro o con biéxido de cloro,
aplicado antes de tomar la muestra, ocasiona un error
considerable en la determinacién, dependiendo la ampli-
tud del error, del valor del residual. Por lo tanto, de
ser posible, el sitio de muestreo se debe localizar aguas
arriba del punto de aplicacién de la cloracion.

Debe consultarse la ltima edicion de los Métodos




Estdndar con respecto a los detalles relacionados con los
dispositivos especiales de muestreo necesarios para la
recoleccién de muestras en corrientes, lagunas, tanques
y algunas otras fuentes usuales.

3. APARATOS

3.1. Uno, o mas, frascos normales para DBO (figu-
ra 1), de 250 a 300 ml, de boca angosta y tapones de
cristal esmerilado.

3.2. Una probeta graduada de 250 ml.

3.3. Uno, o mas, matraces de 500 ml.

3.4. Una bureta de 25 ml, con su soporte.

3.5. Cuatro pipetas graduadas, para servir porciones
de 2 ml de los reactivos.

4. REACTIVOS

4.1. Solucién de sulfato manganoso:

a) Se pesan 480 g de Mns04.4H:0, 6 400 g de MnsO,.
2H,0 o 364 g de MnSO,.H,0.

b) Se vierte la sal en un vaso de precipitados de
1,500 ml y se disuelve en 600 ml de agua destilada.

¢} Se diluye a 1,000 ml con agua destilada, en una
probeta graduada de 1,000 ml. Se mezcla perfectamen-
te, trasvasando al vaso y agitando.

4.2. Solucién alcali-yoduro-nitruro:

a) Se pesan 500 g de hidréxido de sodio (NaOH),
en lentejas, se pasan a un vaso de precipitados de 1,500
ml y se disuelven en 600 ml de agua destilada. Esta ope-
racién se debe realizar con cuidado, por la cantidad de
humos irritantes que se despiden y por el calor que se
genera.

b) Se pesan 150 g de yoduro de potasio (KI), se
pasan a un vaso de precipitados de 250 ml y se disuelven
en 150 ml de agua destilada.

c) Se agrega la Solucién (h) a la Solucién (a), con
agitacion constante y completa.

d) Se transfiere la Solucion mixta (c¢) a una probe-
ta graduada de 1,000 ml y se diluye hasta el aforo de
1,000 ml con agua destilada. Se mezcla perfectamente,
trasvasando la solucién al vaso de precipitados y agi-
tandola.

e) Se pesan 10 g de nitruro de sodio (NaN;), que
se colocan en un vaso de precipitados de 150 ml y se
disuelven en 40 ml de agua destilada.

1) Se agrega 1a Solucién (e) a la Solucién (d), con
agitacion constante y completa. Se conserva en un fras-
co que tenga un tapén de caucho o de plastico.

4.3. Acido sulfarico concentrado, H,SO,.

4.4. Solucién indicadora de almidén:

a) Se pesa 1 g de almidon de patata, de arruoruz o
soluble, y se pasa a un vaso de precipitados de 150 ml.

b) Se agregan 10 ml de agua destilada y se agita
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hasta que se haya humedecido el almidén formando una
suspension Jechosa.

c) Se vierte esta suspensién en un vaso de precipi-
tados de 250 ml, que contenga 200 ml de agua destilada
en ebullicion. Agitese la solucién y déjese hervir por 3
minutos.

d) Se enfria la solucién y se deja sedimentar por
una noche.

e) Se vierte el liquido claro sobrenadante. La solu-
cién se preserva por la adicién de 4 gotas de tolueno.
Esta solucion se desecha cuando se empiecen a formar
moho y desechos en el fondo del frasco.

4.5. Agua destilada hervida. Se siguen las instruc-
ciones establecidas en Biéxido de Carbono, sec. 4.1. Se
prepara el agua destilada hervida inmediatamente antes
de usarla para la preparacion de la solucién valorada
de tiosulfato de sodio.

4.6. Solucién de tiosulfato de sodio, 0.0375 N:

a) Se pesan cuidadosamente, en balanza analitica,
9.307 g de tiosulfato de sodio (NazS:03-5H20), de calidad
reactivo analitico. Se transfiere el reactivo, con todo cui-
dado, a un vaso de precipitados de 600 ml y se disuelve en
300 ml de agua destilada hervida (4.5). Si es necesario, se
calienta suavemente para disolver todos los cristales.

b) Con todo cuidado, se vierte la solucién enfriada a un
matraz aforado de 11, lavando tres veces el vaso con por-
ciones de 100 ml de agua destilada hervida.

¢) La solucién se preserva por la adiciéon de 0.4 g de
hidréxido de sodio, en lentejas. Se mezcla el contenido del
matraz aforado para disolver las lentejas.

d) Se diluye hasta el aforo de 1 1 con agua destilada
hervida (4.5). Se tapa y se mezcla perfectamente.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. La recoleccién de la muestra se hace en la forma
que se describe para Biéxido de Carbono, sec. 5.1 y 5.2.
Se emplea un frasco de boca angosta de tapén de cristal,
de 250 a 300 ml de capacidad.

5.2. Se mide la temperatura del agua que se esta
muestreando, en la forma que se describe en Tempera-
tura. Se registra la temperatura.

5.3. Se quita el tapon de cristal del frasco de mues-
treo. Con una pipeta graduada se agregan 2 ml de solu-
cién de sulfato manganoso. La punta de la pipeta se in-
troduce abajo de la superficie del agua, para permitir
que la solucion pesada fluya sin quedar en contacto con
el aire.

5.4. Se agregan, del mismo modo, 2 ml de la solucién
alcali-yoduro-nitruro.

5.5. Con todo cuidado, se vuelve a colocar el tapon
de cristal, en forma tal que no queden aprisionadas bur-
bujas de aire abajo del tapén.

5.6. Se mezcla el frasco, invirtiéndolo varias veces,
durante un lapso de 3 minutos.




5.7. Permitase que se sedimente el precipitado resul-
tante, hasta la mitad del frasco.

5.8. De nuevo inviértase el frasco varias veces y, a
continuacién, déjese reposar hasta que el precipitado se
ha sedimentado, cuando menos en una altura equivalente
a la de la mitad del frasco.

5.9. Se quita de nuevo el tapén y, con una pipeta
graduada, se agregan 2 ml de acido sulfirico concen-
trado.

5.10. Se vuelve a colocar cuidadosamente el tapén,
evitando el acceso del aire al frasco. Se lava con agua
corriente el exterior del frasco tapado. A continuacion,
se mezcla varias veces, por inversién, hasta que el preci-
pitado se disuelva completamente y el color, café o ama-
rillo, quede distribuido de modo uniforme.

S.11. Transferir todo el contenido de la botella de DBO
(300 ml) a un frasco Erlenmeyer de 500 ml con boca ancha.

5.12. Se llena la bureta con la solucién de tiosulfato
de sodio y se registra el nivel del liquido, por lectura

en el fondo del menisco. Hay que cuidarse que no exis-
tan fugas en el grupo lo cual daria por resultado la pér-
dida de la solucién valorada.

5.13 Se agrega, con la bureta, en forma gradual, pe-
quenas porciones de la solucién de tiosulfato de sodio,
mientras se mantiene una constante rotacién del matraz,
hasta que la muestra cambie a un color amarillo palido
o paja.

5.14. Se agregan al matraz, con una pipeta gradua-
da, 1 6 2 ml de la solucién indicadora de almidén, con
lo que se produce un cambio al azul.

5.15. Se continiia la adicién de la solucién de tiosul-
fato de sodio, gota a gota, hasta la desaparicion del
color azul. Se ignora cualquiera reaparicién de color
durante el reposo.

5.16. Se calcula el volumen de titulacién consumido,
deduciendo la lectura de la bureta en el paso 5.12 de la
lectura en el paso 5.16. La concentraciéon del oxigeno
disuelto es el consumo, en mg/1.

Valor del pH

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

La escala de valores del pH mantiene ciesta seme-
janza con un termémetro. La escala de un termémetro
mide la intensidad del calor. La escala de valores del pH
indica, por otra parte, la intensidad de la acidez y de la
alcalinidad. La escala de valores del pH comprende de
0 a 14. El agua con un valor del pH de 7.0 se encuen-
tra en el punto medio de la escala y se considera neutra.
Esa agua no es acida ni alcalina. Un agua que conten-
ga un acido tiene que mostrar un valor del pH inferior
a 7.0. Mientras mas fuerte es la intensidad de la acidez,
menor sera el valor del pH. Un valor de pH de 0 indica
que la muestra es muy acida. También es cierto lo opues-
to, para el caso de los alcalis. La alcalinidad eleva los
valores del pH a mas de 7.0. Un valor del pH de 14
indica que la muestra es intensamente alcalina.

El valor del pH juega un papel importante en ciertos
procesos de potabilizacién, como la cloracién, la coagu-
lacién, el ablandamiento y el control de la corrosién. La
prueba del valor del pH permite al operador de una
planta potabilizadora descubrir los cambios que se pre-
senten entre Ja calidad del agua cruda y del agua pota-
bilizada para proceder de acuerdo con ello a regular la
adicién apropiada de los reactivos para el mejor des-
arrollo de las reacciones de clarificacién y de ablanda-
miento. En algunas plantas, el agua terminada se ajusta,
con cal o carbonato de sodio, a valores ligeramente al-
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calinos del pH, mayores de 8, con el propdsito de redu-
cir la corrosién en el sistema de distribucién.

2. ADVERTENCIA

Este método solo es adecuado para la estimacion apro-
ximada del valor del pH, en aguas claras e incoloras, con
variaciones de valor del pH entre 5.8 y 11.0. Se obtienen
los mejores resultados en muestras que no contengan mas
de 5 unidades de turbiedad y, de preferencia, con menos
de 1 unidad de turbiedad. El valor del color del agua
también debe ser inferior a 5 unidades.

En un agua ligeramente amortiguada, deficiente en bi-
carbonatos, el indicador puede contribuir con su propio
valor del pH. En tal caso, debe comprobarse el valor del
pH mediante el uso de otro indicador, de un ambito al-
go diferente de valores del pH. Si se utiliza una muestra
de 50 ml, contenida en un tubo de Nessler, en lugar de
la muestra usual de 10 ml, se obtiene mayor dilucién
de la solucién indicadera y la posible correccion de esta
dificultad. Otro medio para la reducciéon de esta defi-
ciencia es el ajuste del valor del pH de la solucién indi-
cadora misma, hasta el punto medio de su ambito, por
la adicién de un ilcali o de un icido 0.02 N.

El cloro destruye o cambia a los indicadores de sul-
foneftaleina, dando lugar a lecturas bajas erroneas. Por
esta razon, la concentracion del cloro residual en la mues-




tra no debe exceder de 0.5 mg/1 cuando se encuentra
como cloro libre disponible, y de 1.0 mg/1 cuando esta
presente como cloro combinado disponible.

Estos importantes defectos de los métodos colorimé-
tricos han conducido a la adopcién creciente, en los dl-
timos afios, de métodos electrométricos o instrumentales
para determinar los valores del pH.

La temperatura ejerce un efecto importante sobre las
soluciones amortiguadoras y sobre las determinaciones
del valor del pH, siendo una situacion que no se puede
vencer ni por métodos colorimétricos ni por métodos elec-
trométricos. Por ejemplo, la misma solucién puede dar
lecturas del valor del pH de 7.6 a 20°C, de 7.8 a 40°C
y de 8.0 a 60°C. Las soluciones amortiguadoras, que se
describen en la seccién 5.1, se han formulade para que
rindan los mejores resultados en el ambito de tempera-
turas de 18°C a 25°C, que es la escala usual en la tem-
peratura ambiente de muchos laboratorios.

3. APARATOS

3.1. Tubos de ensayo, de 16 X 150 mm, pareados,
con gradilla.

3.2. Buretas, de 25 6 50 ml, o pipetas apropiadas pa-
ra la medicién de los reactivos, en la preparacion de las
soluciones amortiguadoras.

3.3. Una pipeta graduada de 1 ml, con escala de 0.1
ml, para dosificar la solucién indicador.

3.4. Tubos limpios de caucho que se adapten a los
tubos de ensayo.

3.5. Una pipeta de 10 ml para la medicién de la
muestra.

4. REACTIVOS

4.1. Reactivos para la preparacién de las soluciones
amortiguadoras:

a) Solucién de fosfato didcido de potasio:

1) Se pesan, en balanza analitica, 13.62 g de fos-
fato diacido de potasio (denominado también fosfato mo-
nobasico de potasio), KH,PO,. Se pasa cuidadosamente
la pesada del reactivo a un vaso de precipitados de 250
ml y se disuelve en 175 ml de agua destilada.

2) Se transfiere la solucién a un matraz aforado de
1,000 ml, lavando el vaso con tres porciones de 100 ml
de agua destilada. Se diluye hasta el aforo de 1,000
ml con agua destilada. Se tapa y se mezcla perfectamente.

b} Solucién de bérax:

1) Se pesan, en balanza analitica, 19.10 g de borato
de sodio (llamado también tetraborato de sodio), Na,
B,O:. Se pasa cuidadosamente la pesada de reactivo a un
vaso de precipitados de 250 ml, disolviéndose en 175 ml
de agua destilada. Se calienta suavemente para disolver
todos los sélidos.
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2) Se vierte la solucién enfriada a un matraz afora-
do de 1,000 ml, lavando el vaso con tres porciones de 100
ml de agua destilada. Se diluye hasta el aforo de 1,000
ml con agua destilada. Se tapa y se mezcla con cuidado.

¢) Solucién de carbonato de sodio:

1) Se pesan, en balanza analitica, 5.30 g de carbo-
nato de sodio, Na.CO;, seco. Se pasa cuidadosamente la
pesada del reactivo a un vaso de precipitados de 250 ml
y se disuelve en 150 ml de agua destilada.

2) Se vierte la solucién a un matraz aforado de 1,000
ml, se lava el vaso tres veces con porciones de 100 ml de
agua destilada. Se diluye posteriormente hasta el aforo
de 1,000 ml con agua destilada. Se tapa y se mezcla
cuidadosamente,

4.2, Soluciones indicadoras:

a) Solucién de indicador de azul bromotimol, para
el ambito de valores del pH de 6.0 a 7.6. En balanza
analitica se pesa 0.100 g de la sal sédica pulverizada de
azul bromotimol (también denominada sal sédica pulve-
rizada de 3, 3”-dibromotimolsulfonefialeina). Se disuel-
ve en 250 ml de agua destilada.

b) Solucién de indicador de rojo fenol, para el am-
bito de valores de pH de 6.8 a 8.4. Se pesa, en balanza
analitica, 0.100 g de la sal sédica del rojo fenol (tam-
bién denominada sal sédica pulverizada de fenolsulfonef-
taleina). Se disuelve en 250 ml de agua destilada.

¢) Solucién de indicador de azul timol, para el am-
bito de valores de pH de 8.0 a 9.6: Se pesa, en balanza
analitica, 0.100 g de la sal sddica pulverizada de azul
timol (llamado también sal sédica de timolsulfoneftalei
na). Se disuelve en 250 m! de agua destilada.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Preparacién de las soluciones amortiguadoras:

a) Se prepara la serie siguiente de soluciones amor-
tiguadoras, en el ambito de valores del pH de 5.8 a 9.2
midiendo, en tubos de ensayo separados, los volumenes
que se indican de la solucién de fosfato diacido de po-
tasio y de la solucién de bérax:

Solucién de Solucién de Solucién
fosfato diacido hérax, ml amortiguadora,
de potasio, valor de pH

ml

9.3 0.7 5.8
8.9 1.1 6.0
84 16 6.2
7.9 2.1 64
7.3 2.7 6.6
6.7 3.3 6.8
6.3 3.7 7.0
5.9 4.1 7.2




Solucién de Solucién Solucién
fosfato diacido de borax amortiguadora
de potasio, ml Valor de pH

ml

5.6 44 74
53 4.7 7.6
S.1 4.9 7.8
4.8 5.2 8.0
4.5 5.5 8.2
4.0 6.0 84
34 6.6 85
28 7.2 8.8
1.8 8.2 9.0
0 10.0 9.2

b) Se prepara la siguiente serie de soluciones amor-
tiguadoras, en el ambito de valor del pH de 9.2 a 11.0
midiendo, en tubos de ensayo separados, los volimenes
que se indican de la solucion de carbonato de sodio y
de la solucién de boérax:

Solucién de Solucién de Solucidén
carbonato bérax, ml amortiguadora,

de sodio, ml valor del pH

3.6 6.4 94

5.6 4.4 9.6

6.7 3.3 98

75 25 10.0

8.2 1.8 10.2

8.7 1.3 10.4

9.2 0.8 10.6

9.5 0.5 10.8

9.7 0.3 11.0

¢) Se selecciona y se prepara cualquier nimero me-
nor de soluciones amortiguadoras a partir de las series
antes indicadas, si las variaciones en el valor del pH,
en la planta, caen dentro de ambitos mas restringidos.

d) Con una pipeta graduada de 1 ml se agregan
0.40 ml de la solucién indicadora apropiada a cada tubo
de solucién amortiguadora. Se agita con suavidad, para
lograr una mezcla completa. Se observa que:

1) La serie de soluciones amortiguadoras que con-
tienen la solucién indicadora de azul bromotimol, 4.2
(a), cambia gradualmente de un color amarillo, a valor
de pH de 6.0, o menos, a un color azul, a valor de pH de
7.6 y superiores.

2) La serie de soluciones amortiguadoras, que con-
tienen la solucion indicadora de rojo fenol, 4.2 (b), cam-
bia gradualmente de un color amarillo, a valor de pH
de 6.8 0 menos, a un color rojo, a valor de pH de 8.4
0 mas.

3) La serie de soluciones amortiguadoras que con-
tienen la solucién indicadora de azul timol, 4.2 (c), cam-
bian gradualmente de un color amarillo, a valor de pH
de 8.0, 0 menos, 2 un color azul, a un valor de pH de
9.6, 0 mas.

e) Se protegen estas soluciones amortiguadoras, ce-
rrandolas herméticamente con tapones limpios de caucho,
si es que se pretende usar estas soluciones por un mes,
0 mas.

5.2. Determinacion del valor del pH de una mues-
tra:

a) Con una pipeta graduada de 1 ml se vierten 0.4
ml de la solucién indicadora apropiada a un tubo de
ensayo perfectamente limpio.

b) Se agregan, con una pipeta, 10 ml de la mues-
tra. Se mezclan suavemente la muestra y el indicador,
con la misma pipeta.

c) Se compara la muestra con las soluciones amorti-
guadoras preparadas conforme al paso 5.1 (d). Se co-
loca una hoja de papel blanco detras de los tubos y se
observan lateralmente los tubos. Para mejores resultados,
1a muestra colorida se mueve de agujero en agujero en la
gradilla, hasta que el color de la muestra corresponde
con una de las soluciones amortiguadoras coloridas, o
caiga entre dos soluciones amortiguadoras consecutivas,
que presenten la mayor aproximacién del color.

Fosfato

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Los fosfatos rara vez se encuentran presentes, en can-
tidades de consideracién en las aguas naturales utiliza-
das para fines de consumo, aunque se pueden agregar
en una de sus varias formas durante los procesos de tra-
tamiento. El hexametafosfato de sodio y los polifosfatos
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relacionados con el mismo, se aplican en ocasiones a las
aguas en pequefias dosis para prevenir o demorar la pre-
cipitacién del hierro o la corrosién o para el control de
la deposicién de incrustaciones de carbonato de calcio
en los sistemas de distribucion. Las aguas de alimenta.
cién de calderas se tratan, algunas veces, con sales de
fosfatos, para reducir la formacién de incrustaciones.




El procedimiento de la sec. 5 se divide en dos partes.
I.a seccion 5.1, Determinacién del Ortofosfato, describe
los pasos por seguir cuando se usan sales de fosfatos
simples, para el tratamiento de aguas de alimentacién
de calderas. Debe seguirse la seccién 5.2, Determinacién
del Fosfato Total, cuando se utilizan metafosfato y poli-
fosfatos de sodio durante el proceso de tratamiento.

2. ADVERTENCIA

Los procedimientos son adecuados para aguas claras
e incoloras. Para salmueras con un alto contenido de clo-
ruros y para aguas que contienen mas de 1 mg/l de
hierro férrico, nitrito o agentes oxidantes, como croma-
tos, debe consultarse la ultima edicién de los Métodos

Estandar.

3. APARATOS

3.1. Ocho, o més, tubos de Nessler de 100 ml, parea-
dos, forma alta, con gradilla.

3.2. Una bureta de 25 ml, o pipetas apropiadas para
la medicién de la solucién patron de fosfato.

3.3. Una pipeta para la mediciéon del reactivo acido
de molibdato.

3.4. Una pipeta-gotero -0 un gotero medicinal para
la adicién del reactivo de cloruro estanoso.

Ademids, para la dcterminacion del fosfato total se
necesita lo siguiente:

3.5. Una probeta graduada, de 100 ml, o pipetas vo-
lumétricas apropiadas, para la mediciéon de la muestra.
3.6. Uno, o mas, matraces Erlenmeyer de 250 ml.

3.7. Pipetas-goteros o goteros medicinales, de 0.5 a
1.0 m] de capacidad para la adicién de la solucién indi-
cadora de fenolftaleina, solucién acida y solucién de hi-
droxido de sodio.

3.8. Un mechero de gas o una plancha eléctrica para
calentamiento.

3.9. Uno, o mas, cuadrados de tela de alambre, de
20 mallas.

3.10. Cuatro, o mas, perlas de vidrio.

3.11. Uno o mas, agitadores de cristal.

3.12. Una piceta para el lavado de matraces, perlas
y agitadores.

4. REACTIVOS

4.1. Solucién madre de fosfato:

a) En una balanza analitica se pesan 0.7165 g de
fosfato diacido de potasio, en estado seco (llamado tam-
bién fosfato monobdsico de potasio), KH,PO,. Se trans.
fiere con cuidado a un vaso de precipitados de 250 ml
y se disuelve en 100 ml de agua destilada.

4
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b) Se pasa la solucién a un matraz aforado de 1,000
ml, lavando el vaso con tres porciones de 100 ml de agua
destilada y diluyendo, posteriormente, hasta el aforo de
1,000 ml con agua destilada. Se¢ tapa y se mezcla per-
{fectamente.

4.2. Solucién patrén de fosfato. Se miden cuidado-
samente, con una pipeta volumétrica, 10 ml de la solu-
cién madre de fosfato, que se vierten en un matraz afo-
rado de 1,000 ml. Se diluye hasta el aforo de 1,000 ml
con agua destilada. Se tapa y se mezcla perfectamente.

4.3. Solucién dcida de molibdato:

a) Se miden 400 ml de agua destilada, con una pro-
beta de 500 ml, y se vierten en un vaso de precipitados
de 1,500 ml.

b) Se miden 280 ml de acido sulfirico concentrado.
H.SO,, con una probeta graduada de 500 ml.

¢) Mientras con una mano se agita constantemente
el agua destilada, se le agrega con toda precaucién el
acido sulfrico. Se genera un intenso calor al mezclarse
el 4cido sulfirico con el agua destilada, por lo que el
acido se debe verter lentamente, mezclando bien, para
evitar que ocurran salpicaduras peligrosas.

d) Se permite que la Solucién (c) se enfrie a la
temperatura ambiente.

e) Se pesan 25 g de molibdato de amonio (NH,)
«Mo,0,,.4H:0, que se colocan en un vaso de precipita-
dos de 250 ml y se disuelven en 175 ml de agua desti-
lada.

f) Se agrega la solucién de molibdato a la solucién
de acido, que se ha dejado enfriar, se diluye a 1 litro
con agua destilada y se mezcla perfectamente.

4.4. Solucién de cloruro estafioso:

a) Se pesan 2.5 g de cloruro estafioso (SnCl,.2H.0)
y se colocan en un frasco refractorio pyrex de 250 ml.

b) Con una probeta graduada se miden 100 ml de
glicerol o glicerina, de calidad de reactivo analitico, que
se agregan al frasco. Se pone el frasco en baho maria
caliente y se agitan los reactivos con un agitador de cris-
tal hasta que se disuelva completamente el cloruro es-
tanoso.

Ademas de los anteriores, se necesitan los siguientes
reactivos para la determinacion del fosfato total:

4.5. Solucién indicadora de fenolftaleina. Se pesan
0.5 g de la sal disédica, pulverizada, de fenolftaleina, di-
solviéndose en 100 ml de agua destilada.

4.6. Solucion acida:

a) Se miden, con una probeta graduada de 1,000
ml, 600 ml de agua destilada y se vierten en un vaso
de precipitados de 1,500 ml.

b) Se miden, con una probeta graduada de 500 ml,
300 ml de acido sulfurico concentrado (H.SO,).

¢) Mientras con una mano se agita constantemente
el agua destilada, se le agrega lentamente, y con toda
precaucién, el acido sulfirico. Se genera un intenso ca-
lor al mezclarse el acido sulfiirico con el agua destilada,
por lo que el acido se debe verter lentamente, mezclan-



do bien, para evitar que ocurran salpicaduras peligro-
sas.

d) Se permite que la solucién se enfrie a la tempe-
ratura ambiente.

e) Se agrega 4.0 ml de acido nitrico concentrado
(HNO;), a la solucién enfriada, y se mezcla bien.

f) Se transfiere la Solucién (e) a una probeta gra-
duada de 1,000 ml y se diluye hasta el aforo con agua
destilada. Se mezcla perfectamente al verterla y agitarla
en el vaso de precipitados.

4.7. Solucién de hidréxido de sodio, NaOH IN. Sc
pesan 40 g de hidréxido de sodio en lentejas. Se disuel-
ven en 1,000 ml de agua destilada.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Determinacién del ortofosfato:

a) Se prepara la siguiente seriec de patrones de fos-
fatos, midiendo los voliimenes que se indican, de la so-
lucién patrén de fosfato (4.2) en tubos de Nessler, sepa-
rados, de 100 ml:

Solucién patron de Fosfato, mg/1

fosfato, ml

0 0]

1 0.05
2 0.10
3 0.15
4 0.20
5 0.25
6 0.30

b) Se agrega agua destilada hasta el aforo de 100
ml y se mezclan.

¢) Se vierten 100 ml de la muestra clara a incolora
en otro tubo de Nessler de 100 ml.

d) Se permite que los patrones y la muestra adquie-
ran la misma temperatura (temperatura del laboratorio).

e) Se agregan, con una pipeta de Mohr, 4 ml de la
solucion acida de molibdato (4.3) a cada uno de los
patrones y a la muestra y se mezclan perfectamente por
la inversién de cada tubo por cuatro a seis veces.

f) Con una pipeta-gotero o con un gotero medici-
nal, se agregan 10 gotas de la solucién de cloruro esta-
fioso y se mezclan, invirtiendo cada tubo de cuatro a
seis veces.

g) Se permite que los tubos reposen diez minutos
para que se desarrolle el color.

h) Se compara la muestra con los patrones y se de-
termina, por la intensidad del color azul, la cantidad pre-
sente de fosfato.

5.2. Determinacién del fosfato total:

a) Se miden los volimenes adecuados de muestra,
para las siguientes cantidades posibles de metafosfato de

sodio:

Volumen de muestra,
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Ambito de metafosfato de

ml sodio, mg/1

100 0.1—2.0
50 2.1—4.0
25 4.1—6.0

Si sélo son necesarios 50 ml de muestra, se agregan
50 ml de agua para completar un volumen total de 100
ml; con 25 ml de muestra se agrega 75 ml de agua des-
tilada. Las cantidades por agregar de agua destilada se
miden con probeta graduada. Se vierte la muestra (y
el agua destilada por agregar, si es necesario} en un
matraz de 250 ml, al que previamente se ha aforado a
los niveles de 50 ml y 25 ml.

b) Se agrega 1 gota de solucién indicadora de fe-
nolftaleina.

c) Si se desarrolla un color rojo o rosa, se agrega
la solucién &acida (4.6), gota por gota, hasta que des-
aparezca el color rojo. (La muestra se agita constante-
mente mientras se agrega el acido.)

d) Se agrega, a continuacién, 1 ml mas de la solu-
cién acida (4.6).

e) Se hierve nuevamente la muestra tratada con aci-
do por 90 minutos. De tiempo en tiempo se le agrega
agua destilada para mantener el volumen entre las mar-
cas de 25 y 50 ml. Se evitan las salpicaduras y la ebulli-
cién tumultuosa del liquido si se coloca una tela de alam-
bre sobre la fuente de calor, eléctrica o de gas, y se hace
descansar el fondo dcl matraz sobre la tela de alambre.
Para mayor proteccién, se pueden agregar 4 6 5 perlas
de vidrio al matraz, o bien, colocar un agitador de vi-
drio dentro del mismo.

f) Se enfria la muestra a la temperatura ambiente.

g) Agitando la muestra constantemente, se le agre.
ga la solucion de hidroxido de sodio, hasta que reapa-
rezca una débil coloracién rosa.

h) Se transfiere la muestra a un tubo de Nessler de
100 ml. Se lavan el matraz, las perlas de vidrio y el agi-
tador con 10 ml de agua destilada, agregando el agua
usada en el lavado al tubo de Nessler.

i} Se agrega suficiente agua destilada para llevar el
liquido hasta el aforo de 100 ml.

j) Se completa la determinacién, segin se describe
en la sec. 5.1.

k) Se calcula el fosfato total en mg/1 multiplicando
el resultado observado en el paso 5.2 (j) por el factor
correspondiente:

Volumen Se multiplican los mg/1
de muestra, ml de fosfato por
100 1
50 2
25 4



Residuo Filtrable

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA 4.2 Se limpia por completo la cipsula de evaporacién

y se deseca bajo la lampara calorifica infrarroja, durante
Para bebida, para usos domésticos y para propésitos 15 a 30 minutos.

industriales especiales, es menos aceptable una agua al. 4.3. Se coloca la capsula de evaporacién en el dese-

tamente mineralizada que una agua con un contenido cador.

mineral bajo o moderado. Se puede tener una buena in- 4.4. Tan pronto como la temperatura de la capsula

dicacién de la cantidad de sustancias minerales, pesando de evaporacién alcance a la del ambiente y a la de la

el material que deja después de evaporarla. Si la mues- balanza, se pesa la cipsula con tanta exactitud como sea

tra se filtra antes de la evaporacién el residuo se deno- posible. '

mina “residuo filtrable”; si no es asi, se llama “resi- 4.5. Se miden, con una probeta graduada, 100 ml de

duo total”. la muestra de agua filtrada que se vierte a la capsula

previamente tarada para su evaporacion.
4.6. Se coloca la capsula de evaporacién bajo la lam-

2. ADVERTENCIA para calorifica y se evapora la muestra a sequedad. Por
lo general, se obtiene una velocidad adecuada de evapo-
Se pretende que este método sencillo proporcione una racién si se fija una distancia de 4 a 5 cm entre la parte
indicacién aproximada de los sélidos disueltos en una agua inferior de la lampara calorifica y el labio de la capsula
potable. Se ha demostrado, en muchos casos, que los resul- de evaporacién. Si es necesario, se ajusta la distancia,
tados son suficientemente exactos. Sin embargo, para hacia arriba o hacia abajo, para evitar la ebullicién o las
muestras que son muy alcalinas o altamente mineralizadas, salpicaduras de la muestra.
debe usarse el procedimiento que se describe en la tltima 4.7. Si es necesario, se vierten a la cipsula de evapo-
edicién de los Métodos Esténdar. racién, una segunda y una tercera porcién de 100 ml de

la muestra filtrada, para que al pesar el residuo resulte,
cuando menos, de 10 a 25 mg, aunque nunca mayor de

3. APARATOS 250 mg.
4.8. Después de que se ha evaporado toda el agua, se
3.1. Un embudo de filtracion. mantiene la cipsula de evaporacién bajo la lampara ca-
3.2. Papel filtro, lavado en Acido, sin cenizas, de aca. lorifica por 1 hora mas.
bado duro y de retentividad fina. Son satisfactorios los 4.9. Con una tela limpia se frota ligeramente el ex-
Whatman N° 42, 44 6 50 o Schleicher & Schull N° 589. terior de la capsula, para eliminar cualquier polvo, ba-
3.3. Una capsula de evaporacion, de unos 90 a 110 sura o humedad, que se haya acumulado en dicha cap-
mm de didmetro, con una capacidad de 120 a 200 ml. La sula. La capsula de evaporacion se coloca en el desecador.
cipsula puede ser de platino, niquel, porcelana, silice, 4.10. Tan pronto como la temperatura de la capsula
Vycor o pyrex. de evaporacién se haya abatido para alcanzar la del local
3.4. Una lampara calorifica infrarroja, de 250 vatios, y de la balanza, se pesa la capsula con toda la exactitud
con soporte. posible.
3.5. Un desecador que contenga un desecante que , 4.11. Se deduce el peso obtenido en el paso 4.4 del
cambie de color, cuando el contenido de humedad llegue peso obtenido en el paso 4.10.
a ser elevado. 4.12. Se calcula el residuo filtrable, en mg/1, multi-
3.6. Una balanza analitica, capaz de pesar con una plicando el resultado encontrado en el paso 4.11 por el
aproximacién al miligramo. factor correspondiente:
Volumen de muestra, ml Muttipliquense los mg del
4. PROCEDIMIENTO residuo por
4.1. Se filtra una muestra turbia al través de un pa- 100 10
pel filtro retentivo. Se desechan los primeros 25 ml del 200 5
filtrado y se aprovecha el resto. 300 3.3
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Silice

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

La silice se presenta, de modo natural, en muchas
aguas de pozos y de rios y también se aplica artificial-
mente como co-coagulante (bajo la forma de “silice acti-
vada”) en muchas plantas potabilizadoras. La silice ac-
tivada se prepara localmente por la neutralizacién, par-
cial o completa, de una solucién de silicato de sodio con
acido sulfirico, alumbre, sulfato de amonio, cloro o bié-
xido de carbono. El uso apropiado de la silice activada
no aumenta el contenido de silice del agua potabilizada.

Esta prueba se ha formulado para la determinacion
de aquella fraccién de la silice que ya esta disuelta, lo
mismo que de la fraccién que se ha solubilizado facil-
mente por el tratamiento con bicarbonato de sodio. Estas
dos fracciones de la silice se pueden encontrar compues-
tas de la silice originalmente presente en el agua y de la
silice activada adicionada en el curso de la potabilizacién

2. ADVERTENCIA

Los resultados que se obtienen con este método son
aproximados y se deben registrar al mg/1 més cercano.
Se debe consultar la iltima edicion de los Métodos Estdn-
dar, si se desea una mayor sensibilidad y exactitud, en
los resultados, asi como indicaciones sobre las formas de
salvar la turbiedad y el color en una muestra.

3. APARATOS

3.1. Ocho, 0 mas, tubos de Nessler de 50 ml, parea-
dos, forma alta, con su gradilla.

3.2. Una bureta de 25 ml, o pipetas apropiadas para
medir la solucion de cromato de potasio.

3.3. Una probeta graduada de 25 m! para medir la
solucién de bérax.

3.4. Tapones limpios de caucho (tamafio niim. 2) para
los tubos de Nessler.

3.5. Una probeta graduada de 50 ml para la medi-
cién de la muestra.

3.6. Una capsula de evaporacion de 100 ml. Aunque
es preferible una capsula de platino, se puede sustituir
por capsulas de niquel o de porcelana.

3.7. Una limpara calorifica infrarroja, 250 vatios,
con su soporte.

3.8. Pipetas graduadas para la adicién de las solu-
ciones de acido sulfirico, molibdato de amonio y acido
oxalico.
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3.9. Una pipeta-gotero para la adicién de la solucién
de acido clorhidrico.

4. REACTIVOS

4.1. Solucién de cromato de potasio:

a) Se pesan, en una balanza analitica, 0.63 g de cro-
mato de potasio {K.CrO,) seco. Se pasa reactivo a un
vaso de precipitados de 250 ml y se disuelve en 100 ml
de agua destilada.

b) Se vierte la solucién a un matraz aforado de 1,000
ml se lava el vaso con tres porciones de 100 ml de agua
destilada y se diluye hasta el aforo con agua destilada.

4.2 Solucién de borato de sodio. Se pesan 10 g de
horato de sodio (también denominado tetraborato de so-
dio), Na,B,0:.10H.0, y se colocan en un vaso de preci-
pitados de 1,500 ml. Se disuelve en 1,000 ml de agua
destilada, medidos con probeta graduada.

4.3. Bicarbonato de sodio en polvo, NaHCQ,, exento
de silice.

4.4. Solucién de acido sulfirico, N,SO,, 1 N:

a) Con probeta graduada se miden 980 ml de agua
destilada, que se vierten en un vaso de precipitados de
1,500 ml.

b) Con una probeta graduada de 50 ml se miden 28
ml de acido sulfirico concentrado.

c) Mientras se agita con una mano, se agrega lenta-
mente, y con precaucién, el volumen medido de acido
sulfurico al agua destilada. Se produce un calentamiento
considerable al mezclar el acido sulfiirico con el agua, por
lo que se debe agregar lentamente, mezclando bien, para
evitar salpicaduras peligrosas.

4.5. Solucién de acido clorhidrico:

a) Se miden, por medio de una probeta graduada,
100 ml de agua destilada, que se vierten en un frasco de
250 ml.

b) En la misma probeta graduada se miden 100 ml
de acido clorhidrico (HC1) concentrado, que se vierten
al frasco.

c) Se tapa y se agita el frasco para mezclar su con-
tenido.

4.6. Solucién de molibdato de amonio:

a) Se pesan 10 g de molibdato de amonio, (NH,);
Mo:0.,.4H,0, que se colocan en un vaso de precipitados
de 250 ml. Se disuelven en 100 ml de agua destilada,
medidos con una probeta graduada.

b) Se calienta y se agita la solucién para disolver los
cristales. La solucién se conserva en un frasco de polieti-
leno para mantenerla libre de silice. La solucién se dese-
cha cuando se empieza a formar un precipitado.

4.7. Solucion de acido oxalico. Se pesan 10 g de aci-




do oxalico H,C,0,.2H,0, que se pasan a un vaso de pre-
cipitados de 250 ml. Se disuelven en 100 ml de agua
destilada, medidos con una probeta graduada. Esta solu-
ci6n se conserva en un frasco de polietileno.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Preparacién de los patrones de silice:

a) Se prepara la serie siguiente de patrones de color,
midiendo los volimenes indicados de la solucién de cro-
mato de potasio en tubos de Nessler separados de 50 ml.

Solucién de cromato de potasio,
ml

Equivalente de silice
mg/1

0.0
1.0
2.0
4.0
5.0
7.5
10.0

0
2
4
8
10
15

b) Usando una probeta graduada de 25 ml, se vier-
ten 25 ml de la solucién de borato de sodio en cada tubo.

c) Se agrega agua destilada a cada tubo, hasta com-
pletar un volumen de 50 ml, mezclandose por inversién
del tubo por cuatro a seis veces.

d) Si los patrones se van a emplear por un periodo
de varios meses, se protegen con tapones limpios de
caucho.

5.2. Usando una probeta graduada, se miden 50 ml
de la muestra clara e incolora en una capsula de eva-
poraciéon de 100 ml.

5.3. Se pesan 0.2 g de bicarbonato de sodio pulve.
rizado, que se agregan a la muestra.

5.4. Se coloca la capsula de evaporacién bajo la lam-
para calorifica de rayos infrarrojos y se calienta la mues-
tra po 60 minutos. Por lo general, se obtiene una velo-
cidad satisfactoria de calentamiento si se fija una sepa-
racién de 4 a 5 cms. entre la parte inferior de la lam-
para y el labio de la capsula de evaporacién. Si es nece-
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sario, se ajusta la distancia, hacia arriba o hacia abajo,
para evitar la ebullicién o las salpicaduras de la muestra.

5.5. Se apaga la lampara calorifica y se permite que
la capsula se enfrie hasta la temperatura ambiente.

5.6. Con una pipeta graduada se agregan, con pre-
caucion y lentamente 2.4 ml de la solucién de acido sul-
farico. Se agita la solucién durante todo el lapso de adi-
cién del acido.

5.7. Se transfiere el contenido de la cipsula de eva-
poraciéon a un tubo de Nessler de 50 ml. Se lava la
capsula de evaporacién con un pequefio volumen (5 a
10 ml) de agua destilada agregando este volumen de
lavado al tubo de Nessler. Se controla cuidadosamente
el volumen del agua destilada que se aplique para que el
volumen de la muestra, mas el de lavado, no exceda de
50 ml.

5.8. Se agrega suficiente agua destilada hasta com-
pletar el volumen al aforo de 50 ml.

5.9. Con una pipeta-gotero se agrega 1 ml de la so-
lucién de acido clorhidrico.

5.10. Se agregan, con rapidez, 2.0 ml de solucién
de molibdato de amonio, con una pipeta graduada. Se
mezcla inmediatamente, invirtiendo el tubo por cuatro a
seis veces.

5.11. Se deja reposar el tubo por 5 a 10 minutos.

5.12. Con una pipeta graduada se agrega 1.5 ml de
la solucién de acido oxalico y se mezcla, invirtiendo el
tubo cuatro a seis veces.

5.13. Se deja reposar el tubo durante no menos de 2
minutos, pero sin exceder de 15 minutos.

5.14. Se compara la muestra con los patrones y sc
determina, por la intensidad del color amarillo, la canti-
dad presente de silice.

5.15 Se comprueba el contenido de silice de todos los
reactivos en la forma siguiente:

a) Se pesan 0.2 g de bicarbonato de sodio en polvo
y se agregan a 50 ml de agua destilada en la misma (u
otra similar) capsula de evaporacién, que se emplea en
el paso 5.2.

b) Se continiia con todos los pasos del procedimiento,
de 5.4 hasta el 5.14.

c¢) Se deduce el valor de la silice asi cuantificada,
de los resultados obtenidos en el paso 5.14, para obtener
el verdadero contenido de silice de la muestra.

5.16. Se registran los resultados, aproximando al mg/1
mas cercano.



Sabor y Olor

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

En las aguas, los sabores y olores objetables se pueden
deber al plancton, a los actinomicetos, a las bacterias, a
vegetacion en putrefaccion, a desechos domésticos inade-
cuadamente tratados y a desechos industriales. Para re-
ducir o eliminar los sahoves y olores desagradables se
recurre a procesos que comprenden la aeracién, asi como
la aplicaciéon de cloro a residual libre, la cloraminacién,
la aplicacién del biéxido de cloro, de carbén activado
y de sulfato de cobre. Un objetivo importante en una
planta de potabilizacién de agua es la produccién final
dc una agua, que se encuentra exenta de sabores y olo-
res desagradables,

Este método cualitativo siempre se ha formulado para
determinaciones rutinarias en los laboratorios de peque-
fas plantas de agua. .a prueba es adecuada para mues-
tras de aguas potables o de aguas en proceso de pota-
bilizacién.

2. ADVERTENCIA

La prueba del sabor sélo se debe aplicar en aquellas
aguas que se conoce que son seguras para bebida.

Cuando sea posible, se debe buscar y registrar la
opinién de la mayoria de entre varias personas {(ca-
tadores).

Cuando se desea una valoracién mas cuantitativa del
caracter, y de la intensidad del sabor y el olor, se deben
seguir los procedimientos contenidos en la dltima edici6n

de los Métodos Fstindar.

3. APARATOS

3.1. Dos, o mas, frascos o botellas de 50 ml, de boca
ancha y con tapén de cristal. Se eliminan todas las hue-
llas de sabor y olor del interior y del exterior de los re-
cipientes, cepillando con limpiadores sin aroma o con
acido clorhidrico. Finalmente, se enjuagan con varias
porciones de agua inodora. Estos frascos o botellas se
mantienen separados, para su uso exclusivo en las deter-
minaciones de olores y sabores. Si es posible, consérvense
los frascos o matraces, sumergidos en agua inodora.

3.2. Termémetro, 0°-110°C, de mercurio o del tipo de
vastago metalico con caratula.

3.3. Generador de agua inodora. Véase fig. 7.
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FIG. 7. GENERADOR DE AGUA INODORA

4. AGUA INODORA

Se prepara el generador de agua inodora en la forma
que se indica en la figura 7. Antes de cargar el genera-
dor con carbén activado, se limpian perfectamente la gra-
va, los tubos y el frasco de 4 litros, con un limpiador sin
aroma o con acido clorhidrico y se enjuaga varias veces
con agua destilada. Después de haber conectado el gene-
rador al grifo de agua corriente, permitase que pase el
agua, por corto tiempo, para arrastrar las particulas finas
de carbdn, antes de iniciar la recoleccién del agua ino-
dora. Opérese el generador a un flujo de 1 litro por mi-
nuto. Si se ha clorado el agua corriente, se usa el método
de la ortotolidina (véase Cloro Residual, Método A) para
comprobar el cloro residual en el agua recolectada. El
carb6n activado se sustituye cuando aparece cloro resi-
dual en el agua recolectada.

5. PROCEDIMIENTO

5.1. Calidad del sabor y el olor a la temperatura de
recoleccion:

a) Se llena hasta la mitad un frasco o un matraz con
agua inodora y se vuelve a colocar el tapén. Se usa esta
agua como testigo de comparacién.

b) Se llena hasta la mitad otro frasco o matraz con
la muestra de agua y se vuelve a colocar el tapén.

c) Se agita vigorosamente el contenido del frasco que
contiene el agua inodora, se quita el tapon e inmediata-
mente se aspira el olor.




d) Sin demora, se agita vigorosamente el contenido
de la botella que contenga la muestra, se quita el tapén
y también se aspira el olor. Se anota el olor por la clave
que se muestra en el cuadro nim. 5.

e) Se vierten 10 ml de la muestra en un vaso de pre-
cipitados y se lleva el agua a la boca. El agua se mantie-
ne en la boca por varios segundos, escupiéndose a conti-
nuacién. Apréciese el sabor mientras se tiene el agua en
la boca, lo mismo que el resabio de sabor.

No se pruebe cualquier muestra de agua que pueda ser
impropia o insegura para beber

5.2. Calidad del sabor y el olor a temperaturas ele-
vadas:

a) Se calienta a 40°C las botellas o matraces que con-
tienen el agua inodora y la muestra; pasos 5.1{a) y
5.1(b).

b) Se siguen los pasos 5.1(c) al 5.1(e). (Se anota el
sabor debido al cloro como “a cloro” y el que se debe a
clotofenol como “medicinal”.)

c) Se repite el procedimiento anterior, a 60°C.

CUADRO 5

Descripciones cualitativas de los olores

Clave Naturaleza del olor

Descripcion (olor analogo a:)

A Aromatico (especias) Alcanfor, clavo, espliego, limén
Ac Pepino, oohombro Synura
B Balsamico (floral) Geranio, violeta, vainilla
Bg Geranio Asterionella
Bn Nasturcia o mastuerzo Aphanizomenon
Bs Dulzén Coelesphaerium
Bv Violetas Mllomonas
C  Quimico Desechos industriales o tratamientos quimicos
Cc A cloro Cloro libre
Ch Hidrocarburo Desechos de refinerias de petroleos
Cm Medicinal Fenol y yodoformo ‘
Cs Sulfhidrico Acido sulfhidrico, huevos podridos
D Desagradable (pronunciadamente repugnante)
Df Ictico (a pescado) Uroglenopsis, Dinobryon
Dp Zahurda Anabaena
Ds Séptico Aguas negras aiejas
E Terroso Tierra himeda
Ep Pantanoso Turba
G A pasto Pasto triturado
M A rancio Paja en descomposicion
Mm Mohoso Sétano himedo
V  Vegetal Legumbres
Temperatura

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Las lecturas exactas de la temperatura son importan-
tes en varios procesos de tratamiento y en determina-

ciones de laboratorio. Por ejemplo, la temperatura es un
factor en la proliferaciéon de ciertas algas, en el grado
de saturacién del oxigeno disuelto y en la concentra-
cién del biéxido de carbono.
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2. ADVERTENCIA

Para mejores resultados, la temperatura debe tomarse
en el punto de muestreo. Debe sumergirse el terméme-
tro en la corriente 0 en un gran recipiente lieno con la
muestra, y debe mantenerse en esas condiciones hasta
que el nivel del mercurio permanezca estatico. A conti-
nuacién, se debe leer la temperatura antes de extraer el
termémetro de la muestra.

Como el mercurio es un téxico, los termémetros de
mercurio se pueden instalar, en forma permanente, sélo
en una tuberia de agua que drene hacia el exterior y no
hacia alguna que conduzca a la red de distribucién para
que la rotura del termémetro no llegue a causar ningiin
derrame serio de mercurio en el abastecimiento potable.

3. APARATOS

Un termémetro de mercurio, de escala centigrada, de
0° a 100°C. Esto es suficiente para la mayoria de los pro-
positos generales. Para facilidad de lectura, la escala se

-,

debe encontrar subdividida en 0.5° 6 1°C. Los terméme-
tros se calibran para “inmersién total” o para “inmer-
sién parcial”. Para que se obtenga la temperatura
correcta, los termémetros de inmersién total se deben
encontrar completamente sumergidos en el agua. Los ter-
mémetros de inmersion parcial, por otra parte, deben
sumergirse en el agua a la profundidad del circulo gra-
bado que aparece, alrededor del vastago, abajo del nivel
de la escala. Para mejores resultados, la precisién de un
termémetro en uso rutinario se debe comprobar con un
termémetro de precisién que haya sido certificado por el
National Bureau of Standards de los Estados Unidos de
América.

4. PROCEDIMIENTO

4.1. Se sumerge ¢l termémetro en la muestra, a la
profundidad adecuada para obtener una lectura correcta.
4.2. Se registra la temperatura a la fraccién mas
cercana de un grado centigrado que sea posible estimar
con el termémetro de que se disponga. Para convertir la
lectura o grados Farenheit, refiérase al cuadro nim. 6.

Cuadro 6

Conversién de temperatura, de grados Centigrados a grados Farenheit

°C °F °C
— 3 20.6 11
— 4 24.8 12
— 3 26.6 13
— 2 28.4 14
—1 30.2 15
0 32.0 16
1 33.8 17
2 35.6 18
3 374 19
4 39.2 20
5 41.0 21
6 42.8 22
7 44.6 23
8 46.4 24
9 48.2 25
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°F °C °F
51.8 26 78.8
53.6 27 80.6
554 28 82.4
57.2 29 84.2
59.0 30 86.0
60.8 31 87.8
62.6 32 89.6
64.4 33 914
66.2 34 93.2
68.0 35 95.0
69.8 36 96.8
71.6 37 98.6
734 38 100.4
75.2 39 102.2
770 40 104.0




Turbiedad

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Turbiedad es la expresién empleada para describir
las particulas insolubles de arcilla, limo, materia mine-
ral, basuras organicas, plancton y otros organismos mi-
croscopicos que impiden el paso de la luz al través del
agua. Como la turbiedad no mantiene ninguna relacién
directa con el peso de los diversos materiales en suspen-
sién, sdlo se registra en unidades de turbiedad.

La unidad de turbiedad es una cantidad empirica que
se basa en el turbidimetro de bujia Jackson. Se utiliza
este instrumento para medir la turbiedad de las aguas
crudas en valores superiores a 25 unidades, lo mismo que
para la normalizacién de suspensiones madre, que se di-
luyen a valores inferiores a 25 unidades. Para estima-
ciones de laboratorio, son necesarios los patrones de
turbiedad en mas de un ambito determinado. Por ejem-
plo, un juego de patrones puede abarcar ambito superior
a S unidades y, otro juego el ambito inferior a 5 unida-
des. Este Gltimo juego se destina para estimar la tur-
biedad de aguas coaguladas y filtradas.

La turbiedad en exceso de 5 unidades es perceptible
para el consumidor y, por lo tanto, representa una con-
dicién que no cumple los requisitos de potabilidad. Las
aguas de los abastecimientos publicos se coagulan y fil-
tran para reducir el nimero y el tamafio de las particulas
suspendidas hasta niveles que no sean desagradables. Los
procesos eficientes de coagulacion y filtracion deben pro-
ducir una turbiedad inferior a 1 unidad. La presencia
de turbiedad en una agua filtrada puede indicar hen-
deduras en el lecho de arena filtrante o la precipitacién
de un fléculo de coagulante en los depésitos de agua fil-
trada, como resultado de un sobretratamiento o de una
coagulacién incompleta. La turbiedad coloidal, de par-
ticulas de tamano extremadamente fino, es dificil de
eliminar, excepto por tratamiento quimico.

La prueba de turbiedad se utiliza para regular la can-
tidad de coagulante y de reactivos complementarios nece-
sarios para producir una agua de la claridad deseada.
En este manual, el procedimiento se divide en tres partes
bien definidas. La primera trata del uso del turbidimetro
Jackson, de bujia, el instrumento reconocido como basico
para la determinacién. La segunda secciéon describe el
uso de frascos de patrones. Aunque la mayor aplicacién
de los frascos de patrones es en el ambito de 2 a 25 uni-
dades, algunos laboratorios preparan y confian en fras-
cos de patrones hasta de 50 y 100 unidades para el
control rutinarioc de la operacion. En tales casos, la
practica usual es preparar patrones a intervalos de 5
unidades, hasta llegar a 40 unidades y a partir de aqui,
a intervalos de 10 unidades, hasta alcanzar 100 unidades.
L4 seccion final del procedimiento describe brevemente
los instrumentos comerciales disponibles para la estima-
cién de la turbiedad en la escala de 0 a 5 unidades.

2. ADVERTENCIA

La naturaleza visual de la estimacién restringe el Ii.
mite inferior hasta el cual la turbiedad se puede deter-
minar o interpretar debidamente. Por ejemplo, una lec-
tura de 0, o de 0.0 de turbiedad no significa la completa
ausencia de particulas en el agua. La prueba del tapén
de algodén o las reclamaciones provenientes de ciertas
zonas en la red de distribucién aguas por sucias, pueden
indicar que algunas particulas alcanzan a escapar con el
agua ya procesada. Mas ain, materiales tales como
el carbon activado y los productos de corrosién pueden
dar lugar a lecturas de turbiedad que difieren de aquellas
producidas por una cantidad similar de silice o de des-

(®)

(d)

FIG. 8. TURBIDIMETROS

Clave: (a) tipo Jackson de bujia; (b) tipo Baylis; (c) tipo He-
llige; (d) tipo St. Louis.



perdicios que naturalmente se encuentran en las aguas.
Por lo tanto, las estimaciones de turbiedad deben con-
siderarse mas bien como aproximadas que como abso-
lutas. Los resultados proporcionan una guia para la pro-
duccién de una agua aceptable. Las lecturas de turbiedad
dependen también del instrumento que se usa para la
determinacion. La experiencia ha demostrado que los
dispositivos fotoeléctricos modernos conducen, a menudo,
con aguas naturales, a lecturas diferentes de las que se
obtienen con el turbidimetro de Jackson de bujia.

Las estimaciones de turbiedad deben verificarse den-
tro de un tiempo razonable para evitar cambios en laz
mismas particulas suspendidas. Algunas veces, cuando las
particulas consisten principalmente de floculos, es reco-
mendable una estimacién inmediata. Por otra parte, la
estimacién de la turbiedad. en muestras que contengan
particulas minerales inactivas, se puede demorar, sin pe-
ligro por una semana, 0 mas.

Todos los frascos y la cristaleria que se utilicen para
las estimaciones de turbiedad deben conservarse en una
condicion escrupulosamente limpia, tanto interior como
exteriormente. Debe desecharse la cristaleria rayada o
esmerilada o raspada.

Para mejores informes sobre la determinacién de la

turbiedad, se debe consultar la ultima edicién de los
Métodos Estindar.

3. APARATOS

3.1. Suficientes (hasta doce o mas) frascos del tipo
para reactivos de 1 litro, de cristal comin, claro, de boca
angosta, con tapon de cristal. Se reservan estos frascos
para la recoleccion y estimacion de las muestras, lo
mismo que para conservar todas las suspensiones patro-
nes de turbiedad.

3.2, Un turbidimetro Jackson, de bujia, incluyendo
soporte, tubo calibrado de cristal y bujias especiales de
cera de abejas y esperma.

3.3. Una probeta graduada de 1,000 ml para la pre-
paracién de las diluciones de las muestras y para diluir
los patrones de turbiedad.

3.4. Pipetas graduadas y probetas graduadas de ca-
pacidad apropiada para la preparacién de los frascos de
patrones.

3.5. Fuentes luminosas para estimar la turbiedad por
el procedimiento de los frascos de patrones, que se des-
cribe en la sec. 7. Se dispone la fuente luminosa para
que los rayos no lleguen directamente al ojo, pero que
al mismo tiempo, iluminen por igual a la muestra y los
frascos de los patrones, para la estimacién adecuada
de la turbiedad. Una disposicién apropiada es un tubo
fluorescente protegido, situado abajo de una plataforma
que tenga una abertura descendente a todo lo largo la
mitad de su longitud, para admitir los rayos luminosos.

3.6. Un instrumento para la determinacién de bajos
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niveles de turbiedad (inferiores a 5 unidades). Entre los
instrumentos que se usan ampliamente para tal propésito
se tiene el turbidimetro de Bayliss, el de Hellige y el de
St. Louis.

4. SUSPENSION MADRE PARA LOS FRASCOS
DE PATRONES

4.1. Para mejorar la comparacién visual entre la
muestra y los patrones de turbiedad, la suspensién madre
se prepara partiendo de una agua cruda de alta turbie-
dad, del mismo origen que la muestra, o de una suspen-
sion concentrada que se prepare para la turbiedad que,
normalmente, sc presenta en el agua cruda. Se determina
la turbiedad de estas suspensiones madre con el turbi-
dimetro Jackson de bujia, como se describe en la sec. 6.

4.2. Cuando no se dispone de una agua de alta tur-
biedad, o es dificil la preparacién de una suspensién
concentrada, se puede adquirir la suspensién patron, de
1,000 unidades de turbiedad en casas abastecedoras del
ramo, de buena reputacién.

4.3. Se utilizan cualesquiera de las soluciones madre
anteriores para preparar los patrones mas débiles de tur-
biedad que se necesiten en el laboratorio. Como se dete-
rioran todos los patrones de turbiedad, los patrones se
preparan semanariamente o aun dos veces en la semana,
si el uso excesivo llegara a deteriorar las particulas de
las suspensiones. Cada solucién madre se agita antes de
usarla.

5. MANEJO PRELIMINAR DE LA MUESTRA

5.1. Para evitar la formacion de humedad en el ex-
terior de los frascos mientras se realizan las estimaciones
de turbiedad, se calienta una muestra muy fria a la tem-
peratura ambiente.

5.2. Se eliminan de la muestra las molestas burbujas
sobresaturadas de aire, por medio de la agitacion y re-
poso alternado del frasco.

6. PROCEDIMIENTO UTILIZANDO EL
TURBIDIMETRO JACKSON DE BUJIA

6.1. Estimacion de la turbhiedad entre 25 y 1,000 uni-
dades:

a) Se sitha el turbidimetro Jackson de bujia en un
lugar sombreado, no expuesto a corrientes, para reducir
al minimo el parpadeo de la llama de la bujia, que se
puede presentar durante las siguientes estimaciones.

b} Se ajusta la bujia a su altura total en el porta-
bujia y se desprende cualquier porcién carbonizada de
la mecha, rompiéndola con los dedos.

¢) Se agita la muestra vigorosamente y se agregan




de 1 a 5 ml al tubo calibrado de cristal del turbidi-
metro.

d) Se enciende la bujia. Sélo se debe pemitir que,
en cada ocasién, la bujia arda por unos cuantos minutos
porque la llama tiene una tendencia a ir aumentando
de tamaiio después de un cierto lapso.

e) Se agita de nuevo a la muestra. Se mira hacia
abajo, a través del tubo calibrado de cristal, observando
la llama de la bujia mientras se agregan pequefias por-
ciones de la muestra al tubo de cristal. Se detiene la adi-
cién cuando la imagen de la llama ya no se puede dis-
tinguir. Los contornos de la llama se desvanecen gra-
dualmente, a medida que se agrega la muestra al tubo,
cambiando a partir de entonces por una luz difusa. En
la escala sobre el tubo graduado se lee la turbiedad a la
cual justamente desaparcce la llama. Se registra esta lec-
tura preliminar.

f) Se retira la muestra del tubo, el que se enjuaga
con agua destilada o agua corriente clara (turbiedad de
0.0).

g) Otra vez se agita la muestra. Se agrega suficiente
muestra al tubo hasta llegar, aproximadamente, al 80
porciento de la altura de la lectura preliminar, obtenida
en e] paso 6.1 (e). A partir de este momento, se agrega
en pequefias porciones, hasta que la llama desaparezca
de nuevo. Se registra esta lectura.

h) Se repiten los pasos 6.1 (f} y 6.1 (g) dos veces
mas, registrandose las lecturas en cada caso.

i) Se registra el promedio de las tres lecturas obte-
nidas en los pasos 6.1 (g) y 6.1 (h). (Véase la seccién
9, Registro de los Resultados).

6.2. Estimacion de la turbiedad en exceso de 1,000
unidades:

a) Se diluye la muestra con agua clara corriente, co-
mo se indica en el parrafo siguiente, de tal modo que las
lecturas de la turbiedad resultante caigan en el ambito
de 300 a 700 unidades y, de preferencia, cerca de 500
unidades:

1) Se agita vigorosamente la muestra y se mide en
una probeta graduada de 1,000 ml! la cantidad apropia-
da de muestra para la escala de turbiedades que se in-
dica:

Volumen Escala de turbiedad
de muestra, ml (unidades)
500 1,000—1,200
250 1,300—2,000
100 3,000—5,000
50 6,000—10,000

2) Rapidamente se diluye hasta el aforo de 1,000 ml
con agua clara corriente (turbiedad 0.0).
3) Inmediatamente se pasa la muestra diluida a un
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frasco de 1 litro, con tapén de cristal. Se hace girar el
contenido de la probeta, durante la operacién de trans-
ferencia, con el objeto de eliminar, tanto como sea posi-
ble, la turbiedad y los sedimentos.

b} Se agita vigorosamente la muestra diluida y se si.
gue el procedimiento completo de la seccién 6.1.

c) Se calcula la turbiedad, multiplicando el resulta-
do encontrado en el paso 6.2 (b) por el factor corres-
pondiente: :

Volumen
de muestra, ml

Multiplicar las unidades de
turbiedad por

500 2
250 4
100 10

50 20

7. PROCEDIMIENTO UTILIZANDO FRASCOS
DE PATRONES

7.1. Preparacion de los frascos de patrones:

a) Se estima la turbiedad de la suspension madre
(4.1 6 4.2) bien agitada, mediante el procedimiento del
turbidimetro Jackson de bujias (seccién 6).

b) Se calcula el volumen necesario de suspension ma-
dre para preparar un frasco de patrén de 1 litro, en la
forma siguiente: En la columna A, de la tabulacion que
se da a continuacidn, se observa el patron deseado de
turbicdad. Se divide la figura correspondiente de la co-
lumna B por la turbiedad de la suspension madre; el
resultado es el volumen necesario, en mililitros, de la
suspensién madre.

Columna A Columna B
2 2,000
5 5,000
10 10,000
15 15,000
20 20,000
25 25,000

Por ejemplo: Para preparar un frasco patrén con una
turbiedad de 2 unidades, a partir de una solucién ma-
dre con una turbiedad de 300, se divide 2,000 entre 300:

2,000 / 300 = 6.7 ml de la suspensién madre.

c) Después de agitar vigorosamente la solucién ma-
dre, se mide el volumen necesario con una pipeta o una
probeta graduada.

d) Se vierte inmediatamente el volumen de suspen-
8i16n madre a un frasco limpio de 1 litro. Se seleccionan
frascos que sean del mismo tamafio, forma y tipo que el
frasco que se desea utilizar para la recoleccién y estima-
cién de la muestra.

e) Con una probeta graduada de 1,000 ml se mide




el volumen apropiado de agua destilada o de agua co-
rriente clara (turbiedad 0.0), hasta completar el volu-
men total de 1,000 ml en cada frasco de patron.

f) Se pesan porciones de 1 g de cloruro merciirico
(HgC1;) y se agregan a cada frasco patrén de 1 litro
como preservativo. Se agita para disolver los cristales.

g) Se rotula cada frasco de patrén con el valor de
Ia turbiedad y la fecha de preparacién.

h) Si es necesario, se vacia un poco (5 a 10 ml)
del patrén, bien agitado, para proporcionar suficiente es-
pacio para la mezcla completa de las contenidos.

7.2. Se agitan perfectamente tanto la muestra como
cada frasco de patrén y se compara la turbiedad, obser-
vando horizontalmente a través de los frascos, contra una
hoja de papel, rayada o impresa. Se observa la distin-
cién con la que sean visibles, a través de la muestra y
de cada patrén, las lineas rayadas o los caracteres im-
presos. Se dispone la fuente luminosa de tal modo que
los rayos no lleguen directamente al ojo del observador
pero que, &l mismo tiempo, iluminen la muestra y los
patrones.

7.3. Por comparacién, se hace coincidir la muestra
con el patrén de turbiedad mis cercano. (Véase seccién
9, Registro de los Resultados).
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Turbiedad determinada

8. ESTIMACION DE BAJOS NIVELES

DE TURBIEDAD

Para la determinacién de bajos niveles de turbiedad

del agua (inferiores a 5 unidades), se dispone de diver-
s0s instrumentos comerciales que son adecuados. Se cuen-
ta, entre ellos, con el turbidimetro Baylis, el turbidimetro
Hellige y el turbidimetro St. Louis. Estos instrumentos
(figura 9) se pueden adquirir de almacenes especializa-
dos de reputacién. Siganse cuidadosamente las instruc-
ciones proporcionadas por el fabricante para cada instru-
mento.

9. REGISTRO DE LOS RESULTADOS

Se registra el resultado final de una determinacion

de turbiedad, de acuerdo con los datos siguientes:

Registrese el resultado con
aproximacion de

1.0 o menos 0.1 unidades

1al0 1 »
10 a 100 5 »
100 a 400 10 ”
400 a 700 50 >
mas de 700 100 »

También debe identificarse el instrumento o el méto-

do utilizado para la determinacion.




Il. EXAMENES BACTERIOLOGICOS

Introduccion

Las aguas tratadas impropiamente, o sin proteccion
sanitaria, pueden contener microorganismos patégenos
(capaces de producir una enfermedad). Las bacterias co-
liformes que, de por si, no son patégenas; se asocian, a
menudo, con los organismos patégenos y son un buen
indice del grado de seguridad bacteriologica de una agua.
Las bacterias coliformes se encuentran, normalmente, en
los intestinos de los humanos y de otros animales de
sangre caliente, por lo que se descargan en gran nimero
en las heces humanas o animales. En aguas contamina-
das, las bacterias coliformes se encuentran en densidades
que son toscamente proporcionales al grado de contami-
nacién fecal. Cuando se tienen presentes miembros del
grupo coliforme, también se pueden encontrar otras cla-
ses de microorganismos capaces de producir enferme-
dades.

Las bacterias coliformes son mas resistentes que las
bacterias patogenas o productoras de enfermedades; por
lo tanto, si se encuentran ausentes del agua, hay una
indicacién de que el agua es bacteriolégicamente segura
para el consumo humano. Por otra parte, la presencia de
bacterias coliformes es una indicacion de que se pue-
den encontrar presentes también bacterias patégenas y
de que el agua para bebida es insegura.

El grupo coliforme incluye a todas las bacterias en
forma de bastoncillos que son aerobias o anaerobias fa-
cultativas, Gram negativas, no esporégenas, que fermen-
tan la lactosa con produccién de gas en un medio de
cultivo prescrito, dentro de las 48 horas, a 35°C. Los pro-
cedimientos bacteriologicos que se describen en este ma-
nual se han formulado para demostrar la presencia y
el nimero de bacterias que satisfagan la definicion del
grupo coliforme,

La calidad bacteriolégica de las aguas que suminis-
tran los porteadores interestatales, lo mismo que la de
otras aguas sujetas al control federal, se gobierna por
los Reglamentos para las Cuarentenas Interestatales, que
se basan en las “Normas de Agua para Bebida”, del Ser-
vicio Federal de Salud Publica, de los E. U. A. Estos
reglamentos estipulan que los miembros del grupo coli-

Poblacién servida, en millares
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forme son los indicadores oficiales de la calidad bacte-
riologica del agua. Estos reglamentos establecen ademis,
que los procedimientos que se usen para la identificacién
y enumeracion de las bacterias coliformes deben encon-

Nimero minimo de muestras por mes

1 2 3 4 5 10 100

500

50
ST
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o j«

FIG. 9. NUMERO MINIMO DE MUESTRAS, BASADO
EN LA POBLACION SERVIDA



trarse de acuerdo con la dltima edicién de los Métodos
Estindar para el Examen de Aguas y Aguas de Des-
echo. Muchos de los Estados (de la Unién Americana)
exigen, bien sea por leyes o por reglamentos, que se adop-
ten, de modo similar, las disposiciones de los Métodos
Estdndar,

Las muestras rutinarias para los exdmenes bacterio-
l6gicos deben recolectarse de puntos representativos en
el sistema de distribucién. El nimero de muestras que
se examine, por mes, debe basarse en el total de la po-
blacién servida por el abastecimiento de agua. Con base
en dicha poblacién servida, el nimero minimo de mues-
tras mensuales se presenta graficamente en la figura 9.

Cuando el agua ensayada no llega a satisfacer las nor-
mas bacteriol6gicas, se exige que se recolecten muestras
diarias del mismo punto de muestreo hasta que se de-
muestre una calidad bacteriolégica satisfactoria, cuando
menos en dos dias consecutivos.

La frecuencia con la que se tomen muestras de la
fuente de abastecimiento y de las diversas etapas del pro-
ceso de potabilizaciéon del agua, depende de las condi-
ciones de operacién.

Para los exdmenes bacteriolégicos de aguas se acep-
tan dos métodos: el método de los filtros de membrana
y el método de los tubos miltiples de fermentacién.

A. Método del Filtro de Membrana

1. GENERAL

Al través de un filtro de membrana se filtra, bajo un
vacio, un volumen medido de muestra de agua. A con-
tinuacion, se coloca el filtro en un recipiente estéril y se
incuba en contacto con un medio de cultivo, selectivo
y diferencial. En cada punto del filtro en el que, durante
la filtracién, se capta una bacteria coliforme, se desarro-
lla una colonia de bacterias coliformes. Se enumeran las
colonias de bacterias coliformes. practicandose un calecu-
lo simple para determinar el nimero de colonias de bac-
terias coliformes en 100 ml de muestra.

En las pruebas que se verifican para determinar la
seguridad bacteriolégica de una agua potabilizada, el vo-
lumen estandar de muestra debe ser, cuando menos, de
50 ml y, de preferencia, de 100 ml si se trata de que
satisfaga los requisitos de las Normas de Agua para Be-
bida, del Servicio Federal de Salud Publica de los E. U.
A. Cuando ¢l propésito de Ja prueba es mas bien cuan-
titativo que cualitativo, como, por ejemplo, cuando se
desea conocer el nimero de bacterias coliformes en un
agua cruda o en un agua en proceso de tratamiento, pue-
den ser adecuados volimenes menores. Para una enume-
racion confiable de coliformes, debe seleccionarse un
volumen que produzca de 20 a 80 colonias en el filtro
de membrana. En los filtros que se usen para enumera-
cion no se deben desarrollar mas de 200 colonias de
todos los tipos (coliformes y no coliformes).

Se sugieren los siguientes voliimenes de muestras por
filtrar, para que correspondan a las enumeraciones espe-
radas de coliformes:
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Colonias de coliformes Volumen de filtracion,

por 100 ml ml
1la 80 100
81a 320 25
321 a 1,300 6
1,001 a 4,000 2
4,001 a 16,000 0.5

Para enumeraciones mas elevadas de bacterias coli-
formes deben emplearse volimenes menores.

Si se esperan fluctuaciones en la densidad de las bac-
terias coliformes, puede ser necesario filtrar dos, 0 mas,
volimenes de muestra, para llegar a resultados confia-
bles. Por ejemplo, si se esperan enumeraciones de bacte-
rias coliformes entre 300 y 16,000 por 100 ml, es mejor
filtrar una muestra de cada uno de los volimenes de

6,2y 05 ml

2. ADVERTENCIA

Este manual contiene una version abreviada del mé-
todo de filtros de membranas que se presenta en los Mé-
todos Estindar. Como estos Métodos Estindar permiten
una considerable variacién en la seleccion personal de
equipo, medios de cultivo y procedimientos de ensayo,
debe consultarse la tltima edicién para una relacion com-
pleta de todas las opciones permisibles.

3. APARATOS

3.1 Equipo para esterilizaci6n:
a) Una estufa de esterilizacion. La estufa debe ser
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suficientemente grande para que permita el almacena-
miento, un tanto disperso, de articulos tales como pipetas,
cajas de Petri, tubos de ensayo, frascos de muestra y otra
cristaleria y aparatos secos que se tienen que esterilizar
por el procedimiento del calor seco. Es esencial la libre
circulacién del aire caliente alrededor del equipo; por
lo tanto, deben evitarse aglomeraciones. Si es necesario,
se esteriliza mas de una carga de la estufa. La estufa
debe encontrrase provista de un regulador de tempera-
tura y de un termémetro y, normalmente, se debe operar
a una temperatura de 170°C. Para la mayor parte de la
cristaleria, el tiempo necesario de esterilizacién es de 1
hora, a 170°C.

b) Una autoclave. La autoclave debe ser suficiente-
mente grande para permitir la libre circulacion del vapor
vivo alrededor de la carga normal que se va a esterilizar
por este procedimiento. Debe estar equipada con un ma-
németro indicador de presién y un termémetro, con el
bulbo del termdmetro localizado, en forma adecuada en
el tubo de escape. La operacién de la autoclave debe
verificarse estrictamente de acuerdo con las instruccio-
nes del fabricante y en forma tal que todo el aire ence-
rrado en la camara se sustituya con vapor. Las tempe-
raturas de esterilizacion deben alcanzarse dentro de los
30 minutos de la iniciacién del proceso.

3.2. Una incubadora, equipada con un regulador de
temperatura y disefiada en tal forma que la temperatura,
en todo el volumen 1til del aparato, se mantenga en 35°C
+ 0.5°C. La cimara debe ser suficientemente grande
para que permita el libre paso del aire alrededor de los
cultivos cuando se cargue la incubadora a su maxima
carga de trabajo esperado. Para comprobar la tempera-
tura en una incubadora grande, deben colocarse uno o
mas termémetros en lugares representativos de la cama-
ra y mantenerse registros periédicos (de preferencia,
diarios) de las temperaturas. En la camara de incuba-
cién se debe mantener una humedad saturada o casi sa-
turada. Si la incubadora no se encuentra equipada con
un humedecedor automatico, se debe conservar en todo
tiempo, dentro de la camara, una charola somera con
agua.

3.3. Una balanza para pesar los medios pulverizados
de cultivo y los reactivos para las soluciones. La mayor
parte de las pesadas corresponden a cantidades que va-

P amtammeed

Clave: (a) frasco de muestra con tapa roscada; (b} frasco de
agua de dilucion; (c) frascos para muestra, con tapon de cris-
tal y cubierta protectora; (d) caja de Petri; (e) tubo de ensayo
con tapén de rosca; (f) lupa; (g) asa de inoculacién; (k)
aguja de inoculacién; (i) pipetero; (j) tromps de vacio hidro-
aspiradora; (k) canastille para cajas de Petri; (1) canastilla
para tubos de ensayo; (m) esterilizador de aire caliente; (n)
autoclave: (o) incubadora.
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rian de 1 a 100. La balanza debe pesar con una exac-
titud de == 2 g, bajo una carga de 150 g.

3.4. Un alambique para agua o un aparato para des-
ionizacion. Deben producir una agua atéxica, libre de
sustancias que prevengan o, en otra forma, interfieran
con el desarrollo de las bacterias.

3.5. Frascos para muestra, suficientemente grandes
para contener, cuando menos, 100 ml de muestra, con
un espacio vacio suficiente para permitir un completo
mezclado cuando se agita la muestra. Las tapas de los
frascos deben ajustar herméticamente. Si no se usan ta-
pones de cristal, debe comprobarse que se encuentran li-
bres de sustancias solubles que puedan interferir con la
proliferacion de bacterias. Debe agregarse una pequefia
cantidad (20 a 50 mg) de tiosulfato de sodio, en solu-
cién o, cristalizado a cada frasco limpio de muestra que
se intente usar para la recoleccion de muestras de aguas
cloradas. Los frascos de muestras que se cierran por ta-
pones encajados o insertados en el cuello, necesitan de
una atencion especial contra la contaminacién externa,
mientras se toma la muestra. Se debe sujetar en la parte
superior del tapon una pieza de papel que, antes de la
esterilizacién, se ata alrededor del cuello del frasco (véa-
se figura 10c). En esta forma se puede esterilizar el frasco
en una estufa de esterilizacién.

3.6. Frascos de dilucién, para contener 99 #+ 2 ml
de agua de dilucién, con un espacio vacio suficiente para
mezclarlos por agitacion. Son excelentes para este pro-
posito los frascos con tapas de rosca, siempre que éstas
se encuentren libres de sustancias téxicas solubles (figu-
ra 10b).

3.7. Pipetas graduadas, de 1 m} y de 10 ml.* La pi-
peta de 1 ml se debe encontrar graduada en 0.1 ml y
sus miltiplos y la pipeta de 10 ml, cuando menos, en
1.0 ml y sus miltiplos. Deben desecharse de inmediato
las pipetas con la punta lastimada. Muchos laboratoristas
insertan un pequeiio tapén de algodén donde comienza
la boquilla de la pipeta. Las pipetas se conservan, en
forma conveniente, en recipientes metélicos (pipeteros),
que se esterilizan cargados con ellas y que se fabrican
especialmente para este propésito. Debe utilizarse un pi-
petero separado para cada tamafio de pipeta. Las pipetas
también se pueden envolver separadamente y esterilizar-
se con calor.

3.8. Equipo para la preparacion de medios. Los re-
cipientes de cristal o de metal inoxidable, el equipo de
calentamiento y los agitadores que se usen en la prepa-
racién de los medios deben estar limpios y libres de sus-
tancias téxicas solubles.

* Toda la cristaleria se debe encontrar absolutamente limpia.
Constltese la introduccién a este manual sobre la limpieza de la
cristaleria (pag. 15). La cristaleria de borosilicato, que se vende
bajo los nombres comerciales de “Pyrex” y “Kimax”, es la mejor
para trabajos bacteriologicos debido a que es relativamente
inerte a los reactivos y por su estabilidad térmica.




3.9. Un mechero de gas, Bunsen o de tipo similar.
3.10. Equipo de filtracion:

a) Una trompa de vacio, una bomba eléctrica de va-
cio o cualquier medio conveniente para producir, cuando
menos, una presién diferencial de media atmésfera.

b) Un matraz de filtracién al vacio. Es adecuado el
de 1 litro de capacidad. Se conecta a la fuente de vacio
3.10 (a) por medio de un tubo de caucho, de suficiente
espesor de paredes, para evitar que se aplaste al aplicar
el vacio. Es excelente el tubo de latex con orificio de 5
mm y paredes de 2.4 mm de espesor. Con este tipo de
tubo se puede mantener el vacio, bastando unas pinzas
de mordaza para interrumpirlo cuando sea necesario.

¢) Una unidad portafiltro. Esta unidad consiste de
dos partes. La parte inferior, o basal, que se monta en
el matraz de filtracién al vacio por medio de un tapén
de caucho nimero 8, soporta ¢l filtro de membrana en
la unidad ya armada. Su superficie porosa permite, du-
rante la operacidn, el libre paso del agua filtrada hacia
el matraz de filtracion. La parte superior, que se sujeta
o se asegura a la porcion basal durante la operacién,
tiene una forma similar a un embudo para inducir al
agua que se va a filtrar hacia la zona apropiada del fil-
tro de membrana. La unidad portafiltro se puede fabri-
car de cristal o de metal en cualquiera de sus diversos
diseftos (figura 11). Si es de metal, el cobre no debe
ser componente de cualquier parte que se encuentre ex-
puesta a las muestras. Las dos partes de la unidad de
filtracién se envuelven, separadamente, en papel y se es-
terilizan en autoclave por no menos de 15 minutos a
121°C. Ninguna unidad, con partes de caucho o de plas-
tico, debe colocarse en la estufa de esterilizacién.

Un soporte, con un anillo abierto, proporciona un
apoyo conveniente para la parte superior de la unidad
de filtracién, cuando se desmonta (figura 11).

3.11. Cajas de Petri, de cristal o de plastico, de 60
X 15 mm, para contener los cultives. Por lo general, las
cajas de plastico son para una sola aplicacién, descar-
tandose sin esterilizacién. Las cajas de cristal se pueden
usar repetidas veces.

3.12. Filtros de membranas, de 47 a 50 mm de dia-
metro, con poros de un diametro adecuado para exame-
nes bacteriolégicos en aguas (0.4 a 0.7 micras).

Los filtros de membrana aprobados, se pueden envol-
ver en unidades convenientes, en paquetes de papel y se
esterilizan en autoclave por 10 minutos, a 121°C. con
secado por el escape rapido del vapor al finalizar el pe-
riodo de esterilizacion.

3.13. Cojines absorbentes para los nutrientes, que
consisten de discos de papel filtro, aproximadamente de
1 mm de espesor, que tienen el mismo diametro que las
membranas con los que se utilizan. Para su preparacién
y esterilizacién, debe seguirse el mismo procedimicnto
que se recomienda para los filtros de membranas (3.12).
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3.14. Pinzas. Se utilizan pinzas estériles para la ma-
nipulacion de los filtros de membrana estériles y para
los cojines absorbentes estériles. Las pinzas deben tener
puntas redondeadas (nunca agudas) y han de estar con-
venientemente curvadas en los extremos (figura 11).

3.15. Aparatos para la enumeracién de colonias. Se
puede usar una lupa simple, con aumentos de 4 a 5 dia-
metros, para examinar y contar o enumerar las colonias
coliformes. Se obtienen mcjores resultados con un mi-
croscopio binocular de diseccién, de campo amplio. Co-
mo fuente luminosa se recomienda una lampara fluores-
cente, con dos bulbos de 4 vatios, montados en una caja
reflectora. Tiene la ventaja de su elevada luminosidad
y de su poco calor, lo que permite el examen de los re-
sultados cerca de la fuente luminosa.

4. SOLUCIONES Y MEDIOS DE CULTIVO

4.1. Agua amortiguada para dilucién. Se usa agua
de dilucién, amortiguada y estéril, para preparar las di-
luciones de las muestras, antes de su inoculacién a los
medios de cultivo, lo mismo que para lavar el aparato
de filtracion después de la siembra de la muestra. Las
soluciones de agua amortiguada de dilucion se preparan
a partir de una solucién madre amortiguadora de fos-
fatos, en la forma siguiente:

a) Solucién madre. Se disuelven 34.0 g de fosfato
diacido de potasio (también llamado fosfato monobdsico
de potasio), KH.PO,, en 500 ml de agua. Se comprueba
el valor del pH de la solucién de fosfato, en la forma
que se describe en la pdgina 39. Si es necesario, se agre-
gan pequefias cantidades de solucién de hidréxido de so-
dio 1 N, hasta que el valor del pH de la solucién alcance
7.2 (La solucién de hidroxido de sodio se prepara por
disolucién de 4.0 g de NaOH en 100 ml de agua desti-
lada). Después del ajuste del valor del pH, se agrega
suficiente agua destilada para completar un volumen to-
tal de 1 litro de solucién madre. Cuando no se utiliza, se
conserva en un recipiente hermético, a temperaturas de
4° a 10°C, para evitar cambios en la concentracion, como
resultado de la evaporacién. Si se observan indicaciones
de mohos o de otras proliferaciones durante el reposo, se
desecha y se prepara una nueva soluciéon madre.

b) Solucién de trabajo. Se agregan 1.25 ml de la
solucién madre a 1 litro de agua destilada y se distri-
buyen en los frascos para agua de dilucién, en volime-
nes que proporcionen 99 =+ 2 ml después de la esterili-
zacién en autoclave. Antes de la esterilizacién. estos
frascos con agua de dilucién se tapan sin presionar. El
agua amortiguada de dilucidn se esteriliza en autoclave
por 20 minutos, a 121°C. Después de la esterilizacién,
se tapan con firmeza los frascos de agua de dilucion y se
almacenan, hasta que se necesiten, en un lugar limpio.

4.2, Medio MF caldo Endo-M. Se disuelven 2.4 g del

medio de cultivo deshidratado, disponible comercialmen-
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FIG. 11. APARATOS PARA LOS FILTROS DE MEMBRANA

Clave: (a} elementos de la unidcd de jiltracion; (b) unidades de filtracion de diversos disenos; (c) matraz de filtracion al
vacio; (d} soporte con anillo abierto; (e) tipos adecuados de pinzas,

te Difco 0749-02, Difco Laboratories, Detroit, Mich.;
o BBl 01-494, Baltimore Biological Laboratories, Balti-
more, Md., E. U. A.) en 50 ml de agua destilada; a
continuacidn, se agrega 1 ml de alcohol etilico al 95 por-
ciento. Se esteriliza por calentamiento suave, justo hasta
casi llegar al punto de ebullicién. No se debe hervir vi-

79

gorosamente el medio ni esterilizarse en autoclave. El va-
lor del pH del medio terminado se debe encontrar entre
7.1 y 7.3. El medio se puede mantener hasta por 4 dias,
en refrigerador, a temperaturas entre 4° y 10°C. Los 50
ml del medio bastan, aproximadamente, para 25 filtra-
ciones.




5. PROCEDIMIENTO DE MUESTREO

Antes de proceder al muestreo, léase cuidadosamente
la seccién sobre muestreo, en la Introduccién de este
manual (pigina 11). Para una discusién més detallada
de este tema tan importante, debe consultarse la dltima
edicién de los Métodos Estdndar.

5.1. Las aguas que contengan cloro residual se recolec-
tan en frascos de muestra que contengan tiosulfato de
sodio para declorarlas.

La omisién de la decloraciéon hace imposible la in-
terpretacién de los resultados porque el cloro continia
aniquilando bacterias mientras se encuentre en el frasco
de muestra. En esta forma, los examenes de laboratorio
no pueden apreciar la calidad del agua. del abasteci-
miento en el momento y lugar del muestreo, porque el
examen sblo demuestra la condicién de la muestra en
el momento de iniciacién del ensayo.

5.2. El frasco de muestra se mantiene cerrado hasta
¢l instante de recoleccion de la muestra. Cuando se des-
tapa el frasco, debe evitarse tocar cualquier parte del
mismo que vaya a quedar en contacto directo con la
muestra de agua. Si se ha colocado una tira de papel
entre el tapén y el cuello del frasco, se descarta antes de
tomar la muestra.

5.3. Para evitar la pérdida de tiosulfato de sodio con-
tenido en el frasco de muesira, no debe enjuagarse ese
frasco con el agia que se vaya a muestrear.

5.4. Cuando se recolecta la muestra se toma cuando
menos, un volumen de 100 ml, aunque no debe llenarse
el frasco a mas de cuatro quintos de su capacidad.

5.5. Cuando se recolecta una muestra de un grifo o
de una bomba, debe permitirse que el agua escurra li-
bremente por 4 a 5 minutos antes de colocar el frasco
en la corriente de agua. Si la muestra se toma de una
fuente superficial, como rios, lagos o embalses, la mues-
tra se recolecta en un lugar tan cercano como sea posi-
ble al sitio de toma hacia la planta potabilizadora. El
frasco de muestra se maneja en tal forma que se reco-
lecte una muestra que sea verdaderamente representati-
va de la fuente. La muestra no debe tener ningin con-
tacto con la persona, la ropa o cualquier objeto usado
por el muestreador para acercarse al punto de recolec-
cion.

5.6. Se registra inmediatamente la temperatura del
agua en la fuente y, hasta donde sea posible, se conserva
a la muestra a esta temperatura. La muestra se trans-
porta al laboratorio en el menor tiempo posible.

5.7. Si es posible, se inician los procedimientos de
examen de laboratorio dentro de un lapso de una hora
siguiente a la recoleccion de la muestra. Para ser vilido,
el examen se debe iniciar dentro de las 24 horas siguien-
tes a la recoleccién de la muestra.

5.8. Registro e identificaciéon de las muestras:

a) Tan pronto como la muestra llegue al laboratorio,
se anotan todos los informes pertinentes sobre la misma,
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en la forma impresa de registro de laboratorio. (Es ade-
cuada una libreta empastada o de hojas perforadas que
contengan las formas impresas; se deben satisfacer los
requisitos de la autoridad estatal de salubridad o de
cualquiera otro organismo regulador que tenga jurisdic-
cién sobre el abastecimiento).

b) Se registran los siguientes informes iniciales so-
bre la muestra: el nimero que se le asigne en el labo-
ratorio, la fuente de la muestra, la fecha y hora de reco-
leccién, la temperatura del agua en la fuente, el nombre
del muestreador y la fecha y hora en que la muestra se
reciba en el laboratorio.

¢) Se registran los siguientes informes sobre la prue-
ba: la fecha y hora en que se iniciaron las operaciones
de laboratorio, los voliimenes de muestra que se usaron
para los examenes y el nombre del laboratorista encar-
gado del examen. La forma de laboratorio también debe
contener espacios para registrar todos los resultados que
se obtengan durante las distintas fases de las operaciones
de laboratorio, un sumario de los resultados y las deter-
minaciones cuantitativas.

6. PROCEDIMIENTO DE LABORATORIO

6.1. Se limpia la cubierta de la comoda de labora-
torio con agua o, de preferencia, con una solucién des-
infectante adecuada. Se permite que la cubierta se seque
antes de iniciar el trabajo.

6.2. Se sitian en una fila o en una serie de filas,
todas las cajas de Petri estériles que se dehan usar con
Jas muestras.

6.3. Se rotulan las cajas de Petri, para que corres-
pondan al nimero de la muestra registrado en la hoja
de datos,

6.4. Se abren todas las cajas de Petri, se invierten
las tapas de ellas y se colocan a un lado de las porcio-
nes inferiores de las mismas. Se coloca un cojin absor-
bente en la porcion inferior de cada una de las cajas de
Petri. Se usan pinzas estériles para todas las manipu-
laciones de los cojines absorbentes.

6.5. Por medio de una pipeta estéril se vierte sufi-
ciente medic MF Endo-M, para saturar cada cojin ab-
sorbente. El volumen del medio de cultivo necesario para
cada cojin absorbente, es, aproximadamente, de 2 ml,
aunque no se puede indicar con precision. Se aplica su-
ficiente medio de tal modo que cuando se incline el reci-
piente, escurra libremente hacia afuera del cojin absor-
bente una gota de buen tamafio del medio. Se vuelven
a colocar las tapas de las cajas de Petri.

6.6. Para una filtracién conveniente de la muestra,
se disponen los siguientes suministros y equipo en la cu-
bierta de la cémoda de laboratorio:

a) La unidad de filtracion (estéril al comenzar las
series de filtraciones), con el matraz de filtracion al va-
cio conectado a la fuente de vacio. (Es opcional el so-



porte con el anillo abierto, para sujetar la parte superior
de la unidad de filtracién).

b) Las cajas de Petri, rotuladas, con los cojines ab-
sorbentes saturados con el medio de cultivo.

¢) Filtros de membrana, estériles.

d)} Un recipiente de alcohol, con las pinzas.

e) Un mechero de gas.

f) Una probeta graduada y pipetas para la medicién
de la muestra.

g} Porciones de agua de dilucién estéril, en volit-
menes de 99 ml.

6.7. Se coloca un filtro estéril de membrana, con la
reticula hacia arriba, sobre la parte de la base de la uni-
dad de filtracién, centrandola sobre la porcién porosa de
la placa-soporte de la membrana. Los filtros de mem-
brana se dafian con facilidad. Para manipularlos, se uti-
lizan las pinzas estériles y siempre se toma el disco del
filtro por la parte exterior de la porcion del filtro al
través de la cual se va a filtrar la muestra. Para conser-
var estériles las pinzas, siempre se mantienen las puntas
de trabajo sumergidas en unos 2.5 cm de alcohol etilico
o alcohol metilico. Se hace arder el alcohol de las pinzas
cuando éstas se vayan a usar. No deben mantenerse las
pinzas sobre la llama por mas tiempo del necesario para
que arda el alcohol.

6.8. Se monta la unidad de filtracién, fijando la por-
cién superior (el embudo) sobre la parte de la base.
Debe tenerse cuidado para no dafar el filtro de mem-
brana en la unidad de filtracién.

6.9. Se agita vigorosamente el frasco de muestra,
aproximadamente, 25 veces, con movimientos ascenden.
tes y descendentes.

6.10. Con el vacio cortado, se vierte la muestra me-
dida para el examen en la unidad de filtracién. Si la
muestra es de menos de 10 ml, se la debe preceder por
¢l vertido de, aproximadamente, 10 ml (no medidos) del
agua estéril de dilucién. Si la muestra es de 10 ml o
mas, no se necesita agregar agua de dilucién en la uni-
dad de filtracién antes de la muestra.

6.11. Se aplica el vacio para acelerar la filtracién de
la muestra a través de la membrana. Después de que
pasa la muestra a través del filtro de membrana, se corta
el vacio.

6.12. Se lava el embudo con 20 a 30 ml de agua de
dilucion estéril. Se repite el lavado después de que el
primero haya pasado a través del filtro.

6.13. Se desmonta la unidad de filtracién. Se utili-
zan unas pinzas estériles para retirar el filtro de mem-
brana de la base del portafiltros. Se coloca cuidadosa-
mente el filtro, con la reticula hacia arriba, sobre el cojin
absorbente, dentro de la caja de Petri apropiada (figu-
ra 12). Se inspecciona el filtro, tratando de encontrar
burbujas de aire que se encuentren aprisionadas entre
el cojin absorbente y la membrana. Si es necesario, se
recoloca el filtro sobre el cojin absorbente. Como las bur-
bujas de aire interfieren con la difusién del medio de
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FIG. 12. COLOCACION DE LA MEMBRANA SOBRE EL
COJIN ABSORBENTE QUE CONTIENE EL
MEDIO DE CULTIVO

cultivo del cojin absorbente a través del filtro de mem-
brana, se reduce la captura de burbujas disponiendo de
suficiente medio en el cojin absorbente que sirva de nu-
triente, asi como curvando el filtro de membrana al ser
colocado en su posicién adecuada sobre el cojin absor-
bente.

6.14. Después de terminar cada filtracion, se proce-
de a la siguiente filtracién de la serie, sin reesterilizar
la unidad de filtracién. Sélo se necesita la reesteriliza-
cién de la unidad al terminar la filtraciéon de una serie
consecutiva. Si transcurren mas de 15 minutos entre la
filtracién de muestras sucesivas, se reesteriliza la unidad
sumergiéndola en agua hirviente por 2 minutos, enfriin-
dola antes de la filtracién siguiente.

6.15. A la terminacion de las filtraciones, se invier.
ten las cajas de Petri, bien cerradas y se colocan en una
incubadora a 35°C, en una atmoésfera saturada de hu-
medad, durante 18 a 22 horas. Si toda la incubadora no
se encuentra saturada de humedad, se colocan los culti-
vos en un recipiente herméticamente cerrado, con toallas
humedas de papel u otro material hiimedo.

6.16. Después de la incubacion, se retiran los culti-
vos y se enumeran las colonias de bacterias coliformes
en la forma siguiente: Se utiliza un microscopio de di-
seccion de campo amplio o (lo que es menos convenien-
te) una lupa simple. Se sitia una fuente luminosa, de
gran superficie, cerca de las colonias de bacterias. La
fuente se ajusta en forma tal que la luz se refleja di-
rectamente desde las superficies de las colonias hacia el
microscopio o la lupa.




Las colonias de bacterias coliformes se observan ro-
jas o rosas, con un lustre verde-oro o metalico en su
superficie. Las colonias de bacterias no coliformes varian
de incoloras a rosa o rojo, pero carecen del lustre me-
talico caracteristico.

6.17. Se registra el nimero de colonias de bacterias
coliformes en la hoja respectiva.

7. INTERPRETACION DE LOS RESULTADOS

7.1. Para responder a una pregunta sobre la seguri-
dad bacteriolégica del agua, se tienc una buena guia en
los limites establecidos en las Normas para Agua de
Bebida del Servicio Federal de Salud Piblica de los E.
U. A. Estos limites se basan en la utilizacién de una
muestra estindar con un volumen minimo de 50 ml
(siendo preferible 100 ml). Las Normas indican que,
cuando se aplica la técnica de los filtros de membranas,
el promedio (esto es, la medida aritmética) de la den-
sidad de bacterias coliformes de todas las muestras nor-
males que se examinen por mes no debe exceder de 1
colonia por 100 ml. Mas aun, con respecto a las mues-
tras estandar individuales, el numero de colonias no de-
be exceder de 3 por 50 ml (6 4 por 100 ml, 6 7 por
200 ml, 6 13 por 500 ml):

a) En dos muestras consecutivas; o

b) En mas de una muestra. si mensualmente se exa-
minan menos de 2 muestras; o

c) En mas del 5 porciento de las muestras, si men-
snalmente se examinan 20, o mas, muestras.

Cuando las colonias de bacterias coliformes en una
sola muestra estindar exceden de los nimeros anterio-
res, s¢ deben tomar muestras diarias de la misma esta-
cion de muestreo y someterlas a examen, hasta que los
resultados que se obtengan, cuando menos con dos mues-
tras consecutivas, demuestren que el agua es de calidad
satisfactoria.

7.2. Cuando se desea una interpretacién cuantitativa
mas que cualitativa, pueden aplicarse los célculos siguien-

tes para determinar el niimero de colonias coliformes en
una muestra:

a) Si inicialmente se ha filtrado mas de un volumen
de muestra, se selecciona aquel que haya producido en-
tre 20 y 80 colonias de bacterias coliformes, pero no mas
de 200 colonias de todos los tipos. Se divide el nimero de
colonias por el nimero de mililitros de muestra filtrada
y el resultado se multiplica por 100. Se obtiene, de este
modo, el nimero de colonias por 100 ml de muestra. El
nimero se redondea a dos cifras significativas.

Ejemplo: Supdngase que se contaron 34 colonias de
bacterias coliformes sobre un filtro de membrana, a tra-
vés del cual se filtraron 25 ml de muestra; por consi-
guiente, 34 X 100 + 25 = 136. Por lo tanto, el nimero
de bacterias coliformes por 100 ml (aproximando a dos
cifras significativas) es 140.

b) Si ninguna muestra, de una serie de volimepes
de muestra, produce entre 20 y 80 colonias de bacterias
coliformes sobre un filtro, se selecciona el filtro que mis
se acerque a tal requisito y se hacen los calculos como
en el caso anterior. En este caso, se anota que la enu-
meracion se realizé en condiciones diferentes de las idea-
les; muchos laboratoristas denominan estos resultados
“enumeraciones estimadas”.

c) Si dos filtros de membrana, de una serie de fil-
traciones de muestra, producen entre 20 y 80 colonias
de bacterias coliformes, se divide el nimero total de co-
lonias contadas en ambos por el nimero total de milili-
tros filtrados y se multiplica por 100.

Ejemplo: Se supone que se contaron 22 colonias co-
liformes en un filtro que representaba S ml de muestra
y que se enumeraron 75 colonias de bacterias coliformes
de una porcién de muestra de 15 ml. Por lo tanto,

22+ 75 97 9,700
X100 =—X100=——=
20

20

_ 485
5+15

entonces, el nimero de colonias de bacterias coliformes
por 100 ml (aproximando a dos cifras significativas) es
de 490.

B. Método de Fermentacién en Tubos Multiples

1. GENERAL

El método de fermentacién en tubos miltiples de-
termina la presencia y el nimero de bacterias coliformes,
mediante la siembra de una serie de porciones de un
volumen determinado de muestra en tubos que conten-
gan un medio favorable de cultivo. La prueba progresa
a través de tres fases distintas: la Prueba Presuntiva, la
Prueba Confirmada y la Prueba Completa. Es posible
detener el examen de una muestra de agua al finalizar
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cualquiera de estas fases siempre que se haya satisfecho
el propdsito de la prueba, o el examen se puede conti-
nuar directamente de una fase a la otra. La figura 13
muestra la relacién de las tres fases. La Prueba Confir-
mada y la Prueba Completa aumentan la certidumbre
de que los resultados positivos que se obticnen en la
Prueba Presuntiva se deben, de hecho, a bacterias coli-
formes y no a la actividad de otras clases de bacterias.

La Prueba Completa es la prueba estindar para la
determinacién de la innocuidad bacteriolégica de un



agua, de acuerdo con las Normas para Agua de Bebida
del Servicio Federal de Salud Piblica de los E. U. A.
Segln dichas normas, es permisible la terminacién del
examen después de la Prucba Confirmada, aunque sola-
mente cuando se ha demostrado, por una serie de exa-
menes paralelos, que la Prueba Confirmada proporciona
resultados equivalentes a la Prueba Completa. En la
prictica rutinaria, los examenes bacteriolégicos de las
aguas de muchos abastecimientos piiblicos se terminan
al finalizar la Prueba Confirmada. La Prueba Confir-
mada también es de valor en los examenes de aguas tanto
de la fuente del abastecimiento como de aquella prove-
niente de los procesos en una planta potabilizadora.

El método de los tubos multiples se hasa en leyes de
probabilidades y se utiliza para obtener una estimacién
del niimero de bacterias en una muestra, que se expresa
como el Nimero Mas Probable (NMP). Por esta razén,
generalmente se le Hama “método del NMP”. Requiere
la siembra inicial, en medios de cultivo, de una, o mas,
porciones de volumen determinado de muestra y, a con-
tinwacién, la aplicacién de ensayos con un cultivo cuali-
tativo adecuado en cada porcion. Para cada porcion de
muestra se busca una respuesta “positiva” o “negativa”,
en relacion con la presencia de bacterias coliformes. Des.
pués de terminar los procedimientos de laboratorio, se
hace un sumario de todos los resultados positivos y ne-
gativos que se relacionan con los voliimenes iniciales de
muestra que se semhbraron. Por 0ltimo, se determina el
valor NMP, aplicando las tablas de los Nimeros Mas
Prebables, en lugar de hacer un calculo separado por
cada muestra.

En los Métodos Esténdar se ofrecen diferentes técni-
cas para inoculacién de la muestra. Se describen dos en
este manual (la aplicacion de laboratario de las otras
técnicas es generalmente similar). La téenica A, que se
refiere a la siembra inicial de cinco porciones de 10 ml,
se recomienda para los ensayos de aguas de calidad po-
table. Para una prueba mas sensible, esta técnica se pue-
de aplicar a la siembra de cinco porciones de 100 ml de
la muestra, lo que se prefiere en' varias plantas potabili-
zadoras. La técnica B comprende la siembra de cinco
porciones de 10 ml, cinco porciones de 1 ml y cinco por-
ciones de 0.1 ml y se recomienda para los ensayos de
aguas, de calidad inferior a la de agua para bebida. Esta
técnica de inoculacién se aplica cuando se conoce que se
tienen presentes bacterias coliformes y el propésito de
la prueba es la determinacién de su nimero.

Cuando se necesitan pruebas de diferentes sensibili-
dades, se pueden variar los volimenes de muestra de
cualquiera de estas técnicas. Por ejemplo, el plan de ino-
culacion de la técnica B se puede modificar para sem-
brar cinco porciones de 1 ml, cinco de 0.1 ml y cinco
de 0.01 ml.

Sélo se pueden ohtener resultados cuantitativos cuan-
do los volimenes de muestra, que se siembran original-
mente, se seleccionan en forma tal que, en una serie de
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tubos de cultivo sembrados con volimenes definidos
de muestra, se obtienen resultados positivos de algunas
porciones de muestra y resultados negativos de otras. Con
cinco porciones de muestra, de cada uno de los volime-
nes de 10 ml, 1 ml y 0.1 ml, respectivamente, pueden
obtenerse resultados cuantitativos que varian de 2 a 542
bacterias coliformes por 100 ml. Para ampliar la escala
a densidades mas altas de bacterias coliformes, se pue-
den agregar fracciones mas pequefias de muestra a la
serie. Cuando las densidades coliformes son regularmen-
te elevadas, se pueden omitir uno, o mas, de los incre-
mentos mas grandes de muestra, como se indica a con-
tinuacion:

Series decimales

(5 tubos de cada una)

Densidad esperada
de coliformes, por 100 m!

2.542 10,1y 0.1 m!
20 - 5,420 1, 0.1y 0.01 ml
200 - 54,200 0.1, 0.01 y 0.00] m!
2,000 - 542,000 0.01, 0.001 y 0.0001 ml

Con algunas muestras de fuentes de muestras, es en-
gafiosa la aparente facilidad de seleccién de una de las
series anteriores de tres incrementos decimales. Las gran-
des fluctuaciones en la densidad de los coliformes pueden
obligar a siembras iniciales de cuatro o aun cinco incre-
mentos decimales, para poder tener la seguridad de re-
sultados de laboratorio en los que algunos tubos den
resultados positivos y algunos den resultados negativos.
L.a neccesidad de sembrar mas de tres incrementos de
muestra la proporciona la experiencia con el agua que
se esta ensayando.

2. ADVERTENCIA

Este manual contiene una versién condensada del mé-
todo de fermentacién en tubos miltiples, que se presenta
en los Métodos Estindar. Como los Métodos Estindar
permiten una considerable variacion en la seleccién per-
sonal del equipo, medios de cultivo y procedimientos de
ensayo, se debe consultar la tltima edicién, para una re-
lacién completa de todas las variables permisibles y de
su aplicacion.

3. APARATOS

3.1. Equipo para esterilizacion:

a) Una estufa de esterilizacién. Véase Método del
Filtro de Membranas, seccion 3.1 (a).

b) Una autoclave. Véase Método del Filtro de Mem-
brana, seccién 3.1 (b). La exposicién total del medio
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FIG. 13A. DIAGRAMA ESQUEMATICO DE LAS PRUEBAS PRESUNTIVA Y CONFIRMADA
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C. PRUEBA COMPLETA. Los indcules de los tubos
A', B’ y D’ se aplican en estrias sobre las placas de
Agar con Fosina y Azul de Metileno. Se incuba por
24 + 2 horas, a 35 + 0.5°C.
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plano Inclinado dentro del tubo de ensayo y al Caldo
de Lauril Triptosa. Se incuban los tubos de caldo
de Lauril Triptora por 24 6 48 ~ 2 horas, a 350
-+ 0.5¢C.
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Se prepara una tincion de Gram con una pequena
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Prueba completa positiva: Se demuestra la produc«ién de gas, bacilos esporégenos tincién Gram rega-

tiva (roja), identificados.

Prueba completa negativa: No se cumple con al.guno o con todos los requisitos anteriores de [a

prueba completa positiva.

FIG. 13B. DIAGRAMA ESQUEMATICO DE LA PRUEBA COMPLETA
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de cultivo al calor no debe exceder de 60 minutos, por-
que si se excede este lapso, se desdobla la lactosa en
medios como el caldo de lauril triptosa y el caldo lacto-
sado con bilis y verde brillante.

3.2. Una incubadora. Véase Método del Filtro de
Membrana, seccion 3.2.

3.3. Una balanza, Véase Método del Filtro de Mem-
brana, seccién 3.3.

3.4. Un alambique para agua o un aparato de des-
ionizacién. Véase Método del Filtro de Membrana, sec-
cién 3.4.

3.5. Frascos para muestra. Véase Método del Filtro
de Membrana, seccién 3.5.

3.6. Frascos de dilucién. Véase Método del Filtro de
Membrana, seccién 3.6.

3.7. Pipetas graduadas. Véase Método del Filtro de
Membrana, seccién 3.7.

3.8. Equipo para la preparacién de medios. Véase
Método del Filtro de Membrana, seccién 3.8.

3.9. Tubos de cultivo, con pequefios tubos invertidos
de fermentacién, para utilizarse con el caldo de lauril
triptosa y con el caldo lactosado con bilis y verde bri-
llante (figura 15). Muchos laboratoristas prefieren tubos
de 20 X 150 mm, con tubitos invertidos de 10 X 75 mm,
para contener porciones de 10 ml del medio de cultivo.
Para porciones de 20 ml del medio de cultivo, se utilizan
tubos de cultivo de 25 X 150 mm con tubitos de fermen.
tacion de 10 X 75 mm. Se sugiere que se empleen cas-
quillos de metal para tapar todos los medios de cultivo;
estos casquillos cubren unos 25 mm del extremo superior
del tubo. Aquéllos deben ser suficientemente holgados
para que se puedan retirar con facilidad, aunque no de-
ben desprenderse sin dificultad al agitarlos. No se reco-
miendan los tubos con casquillos roscados para medios
de fermentacidn.

3.10. Cajas de Petri, de 100 mm de didmetro y 15
mm de profundidad. Se pueden aceptar las cajas de plas-
tico, si se tiene la certeza de que no contienen materiales
solubles antibacterianos.

3.11. Microscopio con objetivo de inmersién, para
examinar las tinciones Gram.

3.12. Canastillas para tubos de cultivo. Las abertu-
ras deben ser suficientemente amplias para aceptar los

tubos de cultivo de las mayores dimensiones que se uti-
licen. Uno de los tipos mas versatiles es de forma rec-
tangular (diez aberturas por cinco aberturas) para aco-
modar 50 tubos de cultivo.

3.13. Una asa y una aguja de inoculacién, fabrica-
das en longitudes de 75 6 100 mm de alambre calibre
24B & 0 26 B & S. El alambre de nicromo es aceptable,
aunque es mejor el de platino-iridio. Los tramos de alam-
bre se montan en mangos de metal o de cristal, aproxi-
madamente del didmetro de un lapiz. Para formar una
asa, el alambre se dobla en un circulo de 3 a 4 mm de
diametro. Para la aguja de inoculacién, el alambre puede
ser recto o bien la porcién terminal, de unos 3 mm, se
puede doblar a un angulo aproximado de 10°.

3.14. Un mechero de gas, Bunsen o tipo similar.

4. MEDIOS DE CULTIVO Y SOLUCIONES

Los medios deshidratados, de los que se dispone en el
comercio, simplifican la preparacién de los medios de cul-
tivo y, por lo tanto, son recomendables para trabajos de
laboratorio. Difco Laboratories (Detroit, Mich.), Balti-
more Biological Laboratories (Baltimore, Md.) y otros
provedores, envasan dichos medios en forma pulverizada,
los que se pueden pesar con facilidad, disolver en agua
destilada y distribuirse en tubos o en otros recipientes
para cultivos, antes de la esterilizaci6n.

4.1. Agua amortiguada para dilucion. (Véase Método
del Filtro de Membrana. sec. 4.1.)

4.2. Caldo de lauril triptosa, para las Pruebas Pre-
suntiva y Completa. Se usa este caldo como el medio de
siembra primaria en la Prueba Presuntiva, y para deter-
minar la fermentacion de los cultivos puros, aislados, en
la Prueba Completa. Este medio se prepara como sigue:

a) Se disuelve en agua destilada cierta cantidad del
medio de cultivo deshidratado que produzea un caldo de
la concentracion apropiada para el volumen de muestra
por sembrar. Por ejemplo, para producir un medio de
concentracion simple (Ix), se disuelven 35.6 g del medio
deshidratado por litro de agua destilada. Es util el cua-
dro siguiente:

Volumen Concentraciéon Cantidad de Volumen de Tamaio del
de muestra del medio medio deshi- nedio por tubo,
por tubo, dratado por tubo,

litro,
ml g ml mm
1 1x 35.6 10 20 X 150
10 15«x 53.4 20 25 X 150
100 4x 1421 35 frasco de
dilucion
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b) Después de disolver el medio previamente pesado,
se distribuye en volimenes predeterminados en los tubos
de cultivo, con el tubito de fermentacién invertido, y se
esteriliza en autoclave por 15 minutos, a 121°C.

¢) El medio esterilizado de cultivo se conserva a la
temperatura ambiente (aproximadamente, 25°C) por pe-
riodos hasta de una semana. El almacenamiento prolon-
gado, a la temperatura ambiente, da por resultado cam-
bios en la concentracién, debidos a la evaporacién. No
es recomendable el almacenamiento en refrigerador por
la probabilidad de que el aire se introduzca en ¢l medio.
Este aire disuclto se desprende durante la incubacién, dan-
do lugar a tubos falsamente positivos.

4.3. Caldo lactosado con bilis y verde brillante para
la Prueba Confirmada:

a) Se disuelven, en un litro de agua destilada, 40 g
del medio deshidratado comercialmente disponible, distri-
buyéndose en porciones aproximadas de 10 ml en tubos
de cultivo con tubitos invertidos de fermentacion. Se este-
riliza por 15 minutos en autoclave, a 121°C. Si es posi-
ble, se comprueba el valor del pH del medio, después de
la esterilizacién, con un medidor electrométrico de pH,
para comprohar que el valor del pH se encuentra entre
71y 7.4.

b} Se siguen, para la conservacion de este medio, las
mismas recomendaciones que para el caldo de lauril-trip-
tosa, sec. 4.2 (c). Ademis, este medio se debe proteger
de la luz durante su almacenamiento, para evitar cam-
hios indeseables en ¢l colorante componente.

4.4. Agar con eosina y azul de metileno, para la
Prueba Complcta. Se prepara como sigue:

a) Se disuelven en un litro de agua destilada, 37.5 g
del medio deshidratado comercial. Se calienta hasta la
¢bullicién para fundir y disolver el agar en el medio
deshidratado. Mientras esta caliente ¢l medio, se distri-
huye en los tubos o frascos. Muchos laboratoristas prefie-
ren distribuir el medio en porciones de 100 ml en frascos
de agua de dilucién.

b) Se esteriliza el medio en autoclave por 15 minu-
tos, a 121°C. Después de la esterilizacion, el valor del
pH se debe encontrar entre 7.3 y 7.5. Cuando se desea uti-
lizar el medio, se le derrite, suspendiendo el frasco en
agua hirviendo. Se vierte entonces en cajas estériles de
Petri, en porciones aproximadas de 15 ml en cada una.
Se enfria hasta solidificacién; el medio queda listo para
su uso.

¢) Para periodos prolongados de almacenamiento, el
medio estéril se conserva en frascos herméticamente ce-
rrados, a resguardo de Ja luz. Una vez que se ha vertido
¢l medio en las cajas de Petri, se refrigera y se utiliza
dentro de un lapso de uno o dos dias siguientes.

4.5. Agar en plano inclinado para el desarrollo de cul-
tivos puros para la preparacién’ de la tinciéon de Gram
cuando se verifica la Prueba Completa:

a) Se disuelven, por litro de agua destilada, 18.5 g
del agar nutriente que se encuentra disponible en el co-
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mercio. Se calienta lo necesario para derretir y disolver
el agar en agua Se distribuye el medio caliente en por-
ciones de 5 a 10 ml en tubos de cultivo. Se esteriliza a
121°C, por 15 minutos, en autoclave.

b) Al retirarse de la autoclave, mientras el medio se
encuentra atn caliente y en un estado fluido, se colocan
los tubos en una posicién inclinada u oblicua. Se mantie-
nen en esta posicion hasta que se haya solidificado el me-
dio. Se recomienda el uso dc tubos de ensayo, con tapas
roscadas, de cierre hermético, pues se permite asi que ¢l
medio se almacenc casi indefinidamente.

4.6. Solucién para la tincién Gram para los frotis de
bacterias como una parte de la Prueba Completa:

a) Solucién de violeta cristal. Se disuelven 2 g del
colorante violeta cristal en 20 ml de alcohol etilico al 95
porciento, filtrindose a través de un papel filtro grueso
o de estopilla de algodén. Se disuelven 0.2 g de oxalato
de amonio, (NH,),C,0,.H.O en 20 ml de agua destilada.
Se mezclan estas dos soluciones en porciones iguales. Las
dificultades que se tienen con ¢l método de tincion de
Gram se pueden resolver, a menudo, reduciendo la can-
tidad de violeta cristal en esta solucién, a cantidades tan
bajas como el 10 por ciento de la cantidad antes indi.
cada.

b) Solucién de yodo de Lugol. Se disuelven 2 g de
yoduro de potasio, KI, en 5 ml de agua destilada. Se
agrega 1 g de cristales de yodo a la solucién de yoduro
de potasio y se agita hasta que se disuelva el yodo.
Se agregan 295 ml de agua destilada y se mezcla.

¢) Solucién de safranina:

1) Solucién madre de safranina. Se disuelven 2.5 g
del colorante de safranina en 100 ml de alcohol etilico
al 95 por ciento.

2) Solucién de contraste. Se mezclan 10 ml de la
soluciéon madre de safranina por 90 ml de agua destilada.

d) Decolorante. Se usa alcohol etilico de 95 por cien-
to. solo o mezclado con partes iguales de acetona.

5. PROCEDIMIENTO DE MUESTREO

Véase el Método del Filtro de Membrana, sce. 5.

6. PROCEDIMIENTO DE LABORATORIO — PRIMER
DIA

Las operaciones del primer dia se aplican, en igual
forma, para el examen de muestras que se dediquen a la
Prueba Presuntiva, a la Confirmada o a la Completa.

6.1. Se preparan los tubus de caldo de lauril triptosa
que sean necesarios para la Prueba Presuntiva, disponién-
dolos en una canastilla de tubos de cultivo en una forma
ordenada. Para la siembra de porciones de muestra de
10 ml, o mas, se emplea la concentracién especial correc-
ta del caldo de lauril triptosa (véase sec. 4.2).



6.2. Se rotulan los tubos de cultivo sefialando el ni-
mero del examen asignado por el laboratorio, segiin las

hojas de registro y los volimenes de muestra selecciona-

Tubo Tubo
1 2

Nim. de laboratorio 471 471
Clave de volumen y tubo 10a 10b
Nim. de laboratorio 471 471
Clave de volumen y tubo la 1h
Nam. de laboratorio 471 471
Clave de volumen y tubo —la —1b
Niam. de laboratorio 471 471
Clave de volumen y tubo —2a —2b

Se puede abreviar el trabajo de identificacién de los
tubos de cultivo rotulando solamente el primer tubo de
cada serie de volimenes iguales de muestra. Por ejemplo,
sélo se rotulan, para la siembra inicial de la muestra aque-
llos tubos que caigan en la columna “Tubo 1” del cuadro
anterior; la identidad de los tubos remanentes queda indi-
cada por sus posiciones relativas en la canastilla. Sin em-
bargo, deben identificarse integramente todos los sub-
cultivos posteriores de la muestra original sembrada.

6.3. Se agita vigorosamente la muestra, aproximada-
mente 25 veces, aplicando movimientos ascendentes y des-
cendentes.

6.4. Se vierten los volumenes seleccionados de mues-
tra en los tubos rotulados de caldo de lauril triptosa, te-
niendo cuidado de no introducir cualquier bacteria en el
medio de cultivo, excepto aquellas presentes en la mues-
tra misma. Para porciones de muestra de 100 ml se uti-
lizan probetas estériles graduadas de 100 ml, una pipeta
estéril de 10 ml para las porciones de 10 ml y una pipeta
estéril de 1 ml para porciones de 1 ml, o menos.

La pipeta se maneja sélo cerca de la boquilla; no debe
permitirse que la punta de entrega de la pipeta llegue a
tocar nada, excepto la muestra misma y el interior del
tubo de cultivo. Cuando se utiliza la pipeta para extraer
porciones de muestra, no se debe sumergir la pipeta por
mas de 12 mm en la muestra; de otro modo, la muestra
de agua que escurre por el exterior de la pipeta alcanza
el medio de cultivo, haciendo imprecisa la medicion de
la muestra.

Las porciones de muestra de 1 ml, o menos, se entre-
gan, en el interior del tubo de cultivo, cerca de la super-
ficie del medio de cultive. No se deben entregar peque-
fios volimenes en la parte superior del tubo de cultivo o
permitir que la muestra escurra por los lados del tubo;
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dos para la siembra. Se ilustra, a continuacién, una clave
simple de rotulacion de series de incrementos decimales,
cada uno de los cuales consiste de cinco tubos:

Tubo Tubo Tubo Explicacion
3 4 5
471 471 471 Tubos con 10
10c 10d 10e ml de muestra
471 471 471 Tubos con 1 ml
lc 1d le de muestra
471 471 471 Tubos de 0.1
—l¢ —1d —1le ml de muestra
471 471 471 Tubos de 0.01
—2c —2d —2e ml de muestra

de este modo, una gran porcién de la muestra no llega al
medio de cultivo.

Los volimenes de muestra de .01 ml, o menos, se pre-
paran por dilucién, en la forma siguiente:

a) Volimenes de muestra de 0.01 ml y 0.001 ml. Se
pipetea 1 ml de la muestra en un frasco que contenga 99
ml de agua de dilucién estéril. Se tapa el frasco y se agita
vigorosamente. Sc pipetean porciones de 1 ml de esta
muestra diluida en los tubos de cultivo para obtener 0.01
ml de muestra; se pipetean porciones de 0.1 ml para ob-
tener 0.001 ml de muestra.

b) Volimenes de muestra de 0.0001 y 0.00001 ml.
Se pipetea 1 ml de la primera dilucién (0.01 ml de la
muestra), que se prepara segin el paso 6.4 (a), en un
segundo frasco que contenga 99 ml del agua de. dilucién
estéril. Se tapa el frasco y se agita vigorosamente. Se
pipetean porciones de 1 ml de esta segunda dilucién en
los tubos de cultivo para obtener 0.0001 ml de muestra;
se pipetean porciones de 0.1 ml para obtener 0.00001 ml
de muestra.

Siempre se debe sembrar la muestra diluida en el me-
dio de cultivo dentro de los 30 minutos después de prepa-
rar la dilucién. Las demoras mayores pueden dar por re-
sultado cambios impredecibles en las densidades bacte-
rianas,

6.5. Después de medir todas las porciones de la mues-
tra en los respectivos tubos de medio de cultivo, se agila
suavemente la canastilla con los tubos para tener la segu-
ridad de una buena mezcla de la mucstra con el medio
de cultivo. Debe evitarse una agitacion vigorosa porque se
pueden introducir burbujas de airc en los tubos de fer-
mentacién invalidando la prueba.

6.6. Los tubos inoculados, de caldo de lauril-triptosa,
se incuban a 35°C == 0.5°C por 24 horas == 2 horas.



7. PROCEDIMIENTO DE LABORATORIO — SEGUN-
DO DIA

7.1. Después de la incubacién establecida en la sec.
6.6, se retira la canastilla de tubos de cultivo de la incu-
badora y se agita suavemente. Si el gas estd a punto de
aparecer cn los tubos, la agitacién acelera el proceso.

7.2. Se examina cuidadosamente cada tubo. Se regis-
tra, como una prueba positiva, cada tubo que muestra
gas en el tubito invertido de fermentacién. Se registra,
como prueba negativa, cada tubo que no muestre gas.
Cualquier volumen de gas es una prueba positiva.

7.3. Se registran los resultados en los espacios desti-
nados para tal fin en la hoja de registro de laboratorio,
para los resultados de la Prueba Presuntiva a las 24 ho-
ras. Si el examen se limita a la Pruecba Presuntiva, se
sigue con el paso 7.4. Si se van a realizar las Pruebas
Confirmada y Completa, se hace caso omiso del paso 7.4
y se continda con el paso 7.5.

FIG. 14. TUBO DE CULTIVO CON TUBITO INVERTIDO
DE FERMENTACION

7.4, Se descartan todos los tubos gas-positives. Se
vuclven a colocar en la canastilla todos los tubos gas-nega-
tivos y se regresan a la incubadora a 35°C por otro pe-
riodo de 24 horas == 2 horas. Entonces se continia en
la sec. 8.

7.5. Seleccién de los tubos para la Prueba Confirma-
da o la Prueba Completa.

a) Si el programa original para la inoculacién de la
muestra en la Prueba Presuntiva sélo consistié de cinco
tubos de caldo de lauril triptosa, cada uno inoculado con
1 ml 0 100 ml de la muestra, se aplican las operaciones
de la Prueba Confirmada a todos los cultivos que mues-
tran gas.

b) Si el programa original para la inoculacién de la
muestra consistié de cinco tubos de caldo de lauril-trip-
tosa para cada uno de los tres 0 mas volimenes de mues-
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tra, los procedimientos para la Prueba Confirmada no

siempre se aplican a todos los cultivos gas-positivos de
la Prueba Presuntiva. Si todos los cinco cultivos de dos,

0 mas, volumenes consecutivos de muestra son gas-posi-

tivos, se selecciona el lote de cinco cultives que represen-

tan el volumen mas pequefio de muestra en el cual todos

los tubos son gas-positivos. Las operaciones de la Prueba

Confirmada se aplican a todos estos cultivos y a todos

les otros cultivos gas-positivos que representan menores

voliimenes de muestra.

Ejemplo: Supdngase que se sembraron en el medio
para la Prueba Presuntiva cinco porciones de 10 ml, cinco
porciones de 1 ml, cinco porciones de 0.1 ml y cinco por-
ciones de 0.01 ml de muestra. Se supone también, que
después de 24 horas de incubacion, se observé gas en
todas las cinco porciones de muestra de 10 ml en todas las
cinco porciones de 1 ml, en tres de las porciones de 0.1
ml y en una de las porciones de 0.01 ml. Aplicando el
plan descrito en el parrafo anterior, se aplican las opera-
ciones de la Prueba Confirmada a todos los cultivos que
representan 1 ml de muestra, a los tres tubos gas-positivos
de las porciones de 0.1 ml y a un cultivo gas-positivo que
representa 0.01 ml de muestra. Este plan supone que to-
das las porciones de 10 ml de muestra darian resultados
positivos si se sujetaran a las operaciones de la Prueba
Confirmada.

7.6. Se rotula un tubo de caldo lactosado con bilis y
verde brillante para que corresponda a cada uno de los
cultivos gas-positivos de la Prueba Presuntiva que se se-
leccionaron para proseguir con la Prueba Confirmada.

7.7. Se agita suavemente la canastilla de los cultivos
de la Prueba Presuntiva. Con una asa de inoculacién se
pasa una gota de cada uno de los cultivos gas-positivos
de la Prueba Presuntiva al tuvo correspondiente del caldo
lactosado con bilis y verde brillante. El asa de inocula-
cion se esteriliza en la llama de gas, y se enfria justa-
mente antes de proceder a cada inoculacion.

7.8. Después de cada inoculacidn se sitia el tubo ino-
culado de caldo lactosado con bilis verde y brillante en la
canastilla de cultivo, en la posicién que antes ocupaba el
cultivo gas-positivo de la Prueba Presuntiva. Se desechan
los cultivos originales gas-positivos de la Prueba Presun-
tiva. Después de todas las inoculaciones, la canastilla debe
contener una mezcla de tubos de cultivos gas-negativos
a las 24 horas, de la Prueba Presuntiva y los recién in-
oculados de la Prueba Confirmada.

7.9. Se vuelven a colocar los cultivos en incubadora
a 35°C, por otro periodo de 24 = 2 horas,

8. PROCEDIMIENTO DE LABORATORIO — TER-
CER DIA

8.1. Se retira la canastilla con tubos de cultivo de la
incubadora y se agita suavemente.
8.2. Se examina cada tubo de cultivo y se registran




como prueba positiva los que, en el tubito de fermenta-
cién presenten gas en cualquier cantidad se registra como
prueba negativa cada cultivo en el que no se pueda apre-
ciar gas. Si el examen se limita a la Prueba Presuntiva,
se termina con el paso 8.3. Si se van a desarrollar las
Pruebas Confirmada o Completa, se omite el paso 8.3 y
se continiia con el paso 8.4.

8.3. Se registran los resultados en el espacio destina-
do para tal fin en la hoja de laboratorio para los resul-
tados de la Prueba Presuntiva a las 48 horas. Se desechan
a continuacion todos los cultives de la Prueba Presuntiva
y se continia con la sec. 12.

8.4. Se registran los resultados de los cultivos de cal-
do de lauril triptosa en el espacio correspondiente de la
hoja de laboratorio para los resultados de la Prueba Pre-
suntiva a las 48 horas. Se registran los resultados de los
cultivos en caldo lactosado con bilis y verde brillante en
el espacio respectivo de la hoja de laboratorio para los
resultados de la Prueba Confirmada a las 24 horas.

8.5. En el caso de que ninguno de los cultivos de la
Prueba Presuntiva resulte gas-positivo en el segundo pe-
riodo de incubacion de 24 horas y de que todes los cul-
tivos de la Prueba Confirmada sean gas-positivos a las 24
horas, no es necesario ningin otro paso si el examen se
limita a la Prueba Confirmada; en este caso, se continiia
con la sec. 12. Si no se aplican algunas de las condiciones
anteriores, se continda con el paso 8.6.

8.6. Con los cultivos gas-positivos de la Prueba Pre-
suntiva a las 48 horas, se inoculan tubos de caldo lacto-
sado con bilis y verde brillante, en la forma que se indica
en la sec. 7.6 a 7.9. Se desechan todos los cultivos gas-
negalivos a las 48 horas de la Prueba Presuntiva.

8.7. Se consolidan los cultivos gas-negativos a las 24
horas de la Prueba Confirmada con los cultivos recién
inoculados de la Prueba Confirmada, segiin el paso 8.6.
Si el examen de la muestra se limita a la Prueba Confir-
mada, se desechan todos los cultivos gas-positivos de Ja
Prueba Confirmada. Si se debe continuar el examen con
la Prueba Completa, sc conservan los cultives gas-positi-
vos de la Prueba Confirmada y se continiia el proceso,
como se indica en la sec. 8.9.

8.8. Se incuban los cultivos gas-negativos a las 24 ho-
ras y los cultivos recién inoculados de la Prueba Con-
firmada por 24 horas = 2 horas, a 35°C. Si el examen
se limita a Ja Prueba Confirmada, se continiia con la sec.
9. Si se lleva hasta la Prueba Completa, se sigue con el
paso 8.9.

8.9. Inoculacién por estrias para la Prueba Completa
(las siguientes operaciones se aplican a todos los cultivos
positivos de la Prueba Confirmada):

a) Se rotula la caja de Petri con una preparacién de
agar con eosina y azul metileno (AEAM), para que co-
rresponda con cada tubo gas-positivo de la Prueba Confir-
mada. Se divide el fondo de la caja de Petri en cuatro
cuadrantes, considerandolos numerados del 1 al 4 para
identificacién al proceder a la inoculacién.
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b) Se esteriliza a la llama y se enfria una aguja de
inoculacién, cuyo extremo se ha doblado ligeramente unos
3 mm. Se sumerge la aguja unos 12 mm en el cultivo
gas-positivo de la Prueba Confirmada, del que se va a
hacer la inoculacién. Al estriar la placa, evitese rasgar la
superficie del medio de cultivo con la aguja. La inocula-
cién se hace tocando ligeramente con el extremo de 3 mm.
de la aguja con la superficie del medio, teniendo cuida-
do de no ranurarlo con la punta. Se desplaza suavemente
la aguja, en uno y otro sentido sobre toda la superficie
de dos cuadrantes adyacentes de la superficie del agar
con eosina y azul de metileno. Se vuelve a esterilizar y
se enfria la aguja de inoculacién. Se continda la inocula-
cion, a angulo recto, sobre uno de los cuadrantes inocu-
lados de la superficie del medio y sobre un tercer cua-
drante, no inoculado. Finalmente, de nuevo se vuelve a
esterilizar y enfria la aguja y se continiia la inoculacién
en uno y otro sentido entre el tercero y el cuarto cua-
drantes de la superficie del medio. Con este procedimiento
se aislan algunas de las células particulares sobre el ter-
cero o el cuarto cuadrante. Se han de desarrollar colo-
nias individuales, una por cada una de las células aisladas
durante la inoculacion.

c) Se tapa la caja de Petri y se incuba por 24 horas
=+ 2 horas, a 35°C, en posicién invertida (la superficie
inoculada del medio directamente hacia abajo).

9. PROCEDIMIENTO DE LLABORATORIO — CUAR-
TO DIA

9.1. Se retira la canastilla de cultivos de la incubadora,
agitindose suavemente la canastilla.

9.2, Se examinan todos los tubos de cultivo y se re-
gistra como una prucba positiva a cada uno que muestre
gas, el cualquier cantidad, en el tubito de fermentacion;
se registra como prueba negativa a cualquier tubo que
no muestre gas. Como algunos de los cultivos de la Prue-
ba Confirmada tienen 24 horas de edad y otros 43 horas,
debe tenerse la seguridad de identificar cada cultivo y
registrar el resultado en el espacio apropiado (Prueba
Confirmada a las 24 horas o a las 48 horas) en la hoja
de registro del laboratorio.

9.3. Si cualquiera de los cultivos de 24 horas de la
Prueba Confirmada son negativos, se incuban por un se-
gundo periodo de 24 horas =+ 2 horas, a 35°C. Si el exa-
men se limita a la Prueba Confirmada, se continia con
el paso 9.4. 5i se va a desarrollar la Prueba Completa, se
omite el paso 9.4 y se continfia con los pasos 9.5 al 9.8.

9.4. Se descartan todos los cultivos, de 48 horas, de la
Prucba Confirmada. Se omiten los pasos 9.5 al 9.8 y se
contintia con la sec. 10, después de ia incubacion de los
cultivos del paso 9.3. Si todos los cultivos de 24 horas de
la Pruebha Confirmada fueron gas-positivos, se descartan
los tubos, porque no es necesaria nueva incubacion para
la Prueba Confirmada; se continia directamente con la
sec. 12.




9.5. Se descartan todos los cultivos, de 48 horas, gas-
negativos, de la Prueba Confirmada.

9.6. Se preparan inoculaciones de estrias en placas,
para el aislamiento de colonias, en agar eosina azul de
metileno, con todos los cultives gas-positivos de la Prueba
Confirmada, en la forma que se describe en la sec. 8.9.

9.7. Se retiran de la incubadora las placas de agar
con eosina y azul de metileno, que se prepararon en la
sec. 8.9. y se les inspecciona para definir colonias coli-
formes tipicas, bien aisladas, unas de otras. Las colonias
tipicas de bacterias coliformes (denominadas colonias nu-
cleadas) tienen un centro oscuro, cuando se observan a
través del fondo de la caja de Petri. Cuando se ohservan
por la parte superior, las colonias pueden, o no, tener lus-
tre verde-dorado, que no es la hase para el reconocimiento
de las colonias de bacterias coliformes.

9.8. De cada placa de agar con eosina y azul de meti-
leno que presente colonias coliformes tipicas, se selec-
ciona una colonia que se encuentre separada, cuando me-
nos, 0.5 cm de cualquiera otra colonia. Con la aguja de
inoculacién esterilizada a la llama, se pasa una pequeiia
porcion de la colonia a una inoculacion en estria sobre
la superficie de un tubo con agar en plano inclinado (sec.
4.5) y también se inocula un tubo de caldo de lauril trip-
tosa. Si no se encuentran presentes colonias coliformes
tipicas, se seleccionan dos de las colonias coliformes atipi-
cas (rosa) y se inoculan tanto en un tubo de caldo de
lauril triptosa como en agar plano inclinado. Si no se ob-
servan colonias coliformes tipicas (nucleadas) o atipi-
cas (rosas) se seleccionan dos de los tipos mas represen-
tativos de colonias que se encuentren y se inoculan, cada
una, en tubos de caldo de lauril triptosa y en tubos de
agar en plano inclinado. Se procede con esta prueba como
si fueran colonias tipicas.

9.9. Después de las inoculaciones se descartan los cul-
tivos de placas de agar con eosina y azul de metileno. Se
incuban los tubos recién inoculados de lauril triptosa por
24 horas = 2 horas, a 35°C. Se incuban los cultivos de
agar en plano inclinado por no menos de 18 horas pero
por no mds de 24 horas; una incubacion mas prolongada
puede dar por resultado reacciones irregulares de tincion
cuando se aplica la prueba de Gram (Sec. 10.5 a 10.7).

10. PROCEDIMIENTO DE LABORATORIO — QUIN-
TO DIA

10.1. Se retiran de la incubadora los cultivos rema-
nentes de la Prueba Confirmada, registrandose los resul-
tados como se describe en la sec. 9.2 después de examinar
los tubos. Si el examen se limita a la Prueba Confirmada,
se descartan los cultivos remanentes y se procede con la
sec. 12, Si se contintia con la Prueba Completa, se pro-
cede como sigue.

10.2. Para todos los cultivos gas-positivos de la Prue-
ba Confirmada se preparan inoculaciones en placas, para

91

estriar, con el objeto de aislar las colonias sobre agar con
eosina y azul de metileno, en la forma que se describe en

la sec. 8.9.

Cuadro 7
NMP para Siembras de Cinco Tubos de 10 ml*
Nimero de tubos con

reaccién positiva, de
los cinco tubos

NMP por 100 ml

de 10 ml
0 0
1 22
2 51
3 9.2
4 16.0
5 indeterminado

* Si se inoculan volumenes diferentes de 10 ml, se
aplican las correcciones que se describen en la sec. 12.2

(c).

10.3. Se retiran de la incubadora las placas de agar
con eosina y azul de metileno, que se prepararon en la
sec. 9.6, se examinan con ¢l objeto de apreciar colonias ti-
picas de bacterias coliformes y se procede a las inocula-
ciones en caldo de lauril triptosa y en agar en plano incli-
nado, como se describe en la sec. 9.7 a 9.9.

10.4. Se inspeccionan los cultivos de 24 horas en el
caldo de lauril triptosa, que se prepararon en la sec. 9.8
y se registra la presencia o la ausencia de gas visible en
el tubito de fermentacién. Los cultivos gas-negativos se
regresan a la incubadora a 35°C, por otras 24 horas. Se
desechan los cultivos gas-positivos.

10.5. Se retiran de la incubadora, no después de 24
horas de incubacién, los cultivos de agar en plano incli-
nado, que se prepararon en la sec. 9.8. De cada cultivo
de agar en plano inclinado se prepara un frotis de bac-
terias en la forma siguiente:

a) Se limpia perfectamente un portaobjetos, para eli-
minar cualquier huella de peliculas oleaginosas.

b) Se coloca una gota de agua destilada sobre el por-
taobjeto.

c) Con una aguja de inoculacién se suspende una
muy pequena cantidad de la proliferacion de agar nu-
triente en plano inclinado en una gota de agua.

d) Se mezcla la suspensién con la punta de la aguja
de inoculacion. A continuacién, se permite que se eva-
pore el agua.

e) Se fija el frotis, calentando suavemente el porta-
objetos sobre la llama.

10.6. Se tine cada frotis que corresponda a un cultivo
gas-positivo en el paso 10.4. (Se separan los frotis que re-
presentan los cultivos en caldo de lauril triptosa que fue-




ron gas-negativos después de las 24 horas y sélo se tifien
si se presenta gas en el segundo periodo de incubaci6n
de 24 horas.) El procedimiento de tincién es el siguiente:

a) Se sumerge el frotis, por 1 minuto, en la solucién
de violeta cristal.

b) Se expulsa el exceso de cristal violeta, lavandolo
suavemente en agua corriente.

c) Se sumerge el frotis en la solucién de yodo de
Lugol, durante 1 minuto.

d) Se lava el frotis en agua corriente y se seca con
papel filtro o con otro papel absorbente.

e) Se decolora el frotis con alcohol al 95 por ciento,
con agitacién suave, durante 30 segundos, y se seca entre
papeles filtro.

f) Se tifie, en contraste, durante 10 segundos, con la
solucién de safranina. A continuacién se lava en agua
corriente y se seca del mismo modo anterior.

10.7. Se examina el frotis al microscopio, utilizando
el objetivo de inmersion en aceite. Las bacterias colifor-
mes son celdas en forma de bastoncillos, no espordgenas,
que se presentan aisladas, en pares o, en raras ocasiones,
en cadenas cortas; son Gram negativas, esto ¢s, que se
deben tefir en rojo por ¢l procedimiento de tincion. Si
se encuentran células Gram positivas, se deben tehir de
azul. Si se encuentran bacterias esporégenas, se necesita
realizar ensayos posteriores para definir si las bacterias
coliformes se encuentran mezcladas en el cultivo; sobre
las instrucciones para la repurificacion de cultivos, asi
como para la aplicacion de pruebas adicionales diferen-
ciales, debe consultarse la altima edicién de los Métodos
Estindar.

10.8. Cada cultivo se registra como Prueba Completa
positiva si se demuestra que es gas-positivo y si, por exa-
men microscopico el frotis teniido, demuestra la presencia
de bacterias en forma de bastoncillo, Gram negativas y
no esporogenas.

11. PROCEDIMIENTO DE LABORATORIO — SEXTO
DIA Y SIGUIENTES

Para la mayor parte de los exdmenes, en este tiempo
s6lo se conservan unos cuantos cultives “dispersos”. Ya
se ha establecido la rutina para el examen de todos los
tipos de subcultivos de la muestra original. Por lo tanto,
el método para concluir con el trabajo de laboratorio, en
las escasas colonias remanentes, se presenta en forma muy
condensada.

11.1. Se examinan los cultivos en la placa de agar con
eosina y azul de metileno y se inoculan, con colonias re-
presentativas bien separadas, los tubos dc agar con plano
inclinado y los de caldo de lauril triptosa, como se des-
cribe en las sec. 9.7 a 9.9. Se incuban a 35°C y se inspec-
cionan los tubos con los caldos, para identificar la pro-
duccion de gas después de 24 horas y, si es necesario,
después de 48 horas. Se tifien y se examinan los frotis de
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Gram, preparados de los cultivos en agar de plano incli-
nado, que representen los cultivos gas-negativos de 24
horas y gas-positivos de 48 horas, como se describe en la
sec. 10.6 y 10.7. Se continia con la sec. 12 para el calculo
e interpretacion de los resultados de los NMP.

11.2. Examinense los cultivos en caldo de lauril-trip-
tosa para identificar la produccion de gas. Si se produce
gas después de un lapso de 24 6 48 horas, se prepara y se
examina un frotis con tincién de Gram, preparado de
un cultivo en agar de plano inclinado de 24 horas. Se
concluyen las operaciones de laboratorio si no se presenta
evidencia de gas después de 48 horas de incubacién, cal-
culando e interpretando los resultados de NMP, mediante
lo que establece la sec. 12.

12. INTERPRETACION DE LOS RESULTADOS

12.1. Para responder sobre alguna duda en relacién
a la seguridad bacteriolégica de una agua, se tiene una
buena guia en los limites establecidos en las Normas de
Agua de Bebida, del Servicio Federal de Salud Piblica de
los E. U. de A. Estos limites se basan en la siembra ini-
cial de cinco porciones de 10 ml o de cinco porciones de
100 ml de una muestra estandar.

a) Cuando se examinan porciones de 10 ml, no mas
del 10 por ciento pueden mostrar, en cualquier mes, la
presencia del grupo coliforme. No debe presentarse el
grupo coliforme en tres, o mas, porciones de 10 ml de
una muestra normal:

1) en dos muestras consecutivas; o

2) en mas de una muestra mensual, cuando se exa-
minan mensualmente menos de 20 muestras; o

3) en mis del 5 por ciento de las muestras, cuando
mensualmente se examinan 20 o mas muestras.

b) Cuando se examinan porciones estindar de 100
ml, no mas del 60 por ciento pueden mostrar, en cual-
quicr mes, la presencia del grupo coliforme. No debe
presentarse el grupo coliforme en las cinco porciones de
100 ml de una muestra normal:

1) en dos muestras consecutivas;

2) en mas de una muestra por mes, cuando mensual-
mente se examinan menos de cinco muestras;

3) en mas del 20 por ciento de las muestras, cuando
se examinan mensualmente cinco o mas muestras.

c) Cuando se presentan organismos coliformes en
tres, o mas, de las porciones de 10 ml (o en todas las
cinco de las porciones de 100 ml) de una muestra estan-
dar aislada, deben tomarse diariamente a la brevedad
posible, muestras del mismo punto de muestreo para pro-
ceder a su examen, hasta que los resultados de dos mues-
tras censecutivas, muestren, cuando menos, aguas de una
calidad satisfactoria.

d) Los resultados deben registrarse con indicacién de
la fase hasta la que se desarrollé la prueba. Por ejemplo,
se registra “Prueba Completa: Coliforme-positivos en 3
de las 5 porciones de 100 ml.”




Cuaoro 8

NMP para la Serie de Tubos Sembrados de Cinco de 10 ml, Cinco de 1 ml y Cinco de 0.1 ml

Nim. de tubos de reacciones postivas de: Niam. de tubos de reacciones postivas de:

Cinco porciones Cinco porciones Cinco vorcignes Indice Cinco porciones Cinco porciones Cinco porciones Indice
de 10 ml de 1 ml de 0.1 ml NMI> de 10 ml de 1 ml de 0.7 ml NMP
0 0 1 2 3 4 0 21
0 0 2 4 3 4 1 24
0 1 0 2 3 5 0 25
g i ; . 4 0 0 13

4 0 1 17
0 2 0 4 4 0 2 21
0 2 1 6 4 V] 3 25
0 3 0 6 4 1 0 17
L e S T -
1 0 1 4
1 0 2 6 4 2 0 22
1 0 3 8 4 2 1 26
1 1 0 4 4 2 2 32
1 1 1 6 4 3 0 27
1 1 2 8 4 3 1 33
1 9 0 6 4 3 2 39
1 2 1 8 4 4 0 34
1 2 2 10 4 4 1 40
1 3 0 8 4 5 0 41
1 3 1 10 4 5 1 48
1 4 0 11 5 0 0 23
9 0 0 5 5 0 1 31
5 0 2 43
2 0 1 7
5 0 3 58
2 0 2 9 5 0 4 76
2 0 3 12
2 1 0 7 5 1 0 33
5 1 1 46
2 1 1 9
2 1 9 12 5 1 2 63
5 1 3 84
2 2 0 9 5 2 0 49
2 2 1 12
2 5 2 14 5 2 1 70
5 2 2 94
2 3 0 12 5 2 3 120
2 3 1 14 5 2 4 148
2 4 0 15 5 2 b} 177
3 0 0 8 5 3 0 79
5 3 1 109
3 0 1 11
3 0 2 13 5 3 2 141
5 3 3 175
3 1 0 11 5 3 4 212
3 1 1 14 5 3 5 253
g i g ;g 5 4 0 130
5 4 1 172
3 2 0 14 5 4 2 221
3 2 1 17 5 4 3 278
3 2 2 20 5 4 4 345
3 3 0 17 > 4 3 4z
3 3 1 21 5 5 0 240
5 S 1 348
5 5 2 542




Cuapro 9

EJEMPLOS DE LOS PROCEDIMIENTOS DE CODIFICACION PARA SIEMBRAS
DE CUATRO A CINCO VOLUMENES

Num. de tubos de reacciones positivas de:

Cinco Cinco Cinco Cinco Cinco Véase nota

porciones porciones porciones porciones porciones explicativa
de 10 ml de 1 ml de 0.1 ml de 0.01 mi de 0.001 ml Clave

5 4 1 0 0 541

) 5 4 0 0 5—4—0 a)

5 4 1 1 0 5—4—2 b)

S 5 5 2 5—5—2 c)

5 5 5 5 5—-5—5 d)

0 0 0 0 0—0—0 e)

0 1 0 0 0—1—0 f)

Explicacién: 0.001 ml, con cero de resultados positivos, la clave habria

a) Cuando todos los tubos inoculados, de mas de una de
las series decimales, dan resultados positivos, se selecciona el
volumen menor de muestra (en este caso, 1 ml) en el cual todes
los tubos hayan dado resultados positivos y se toma a éste como
el primer numero de la clave, siempre que se hubieran sembrado
suficientes volimenes, para dar el total de los tres numeros para
la clave. En este ejemplo, si no se hubieran sembrado las por-
ciones de 0.01, la clave habriase escrito 5-5-4.

b) En este ejemplo, se tienen resultados positivos en cuatro
diferentes volimenes de muestra, cuando el primer niimero de
la clave se considera, apropiadamente, gque es 5. El cuadro
num. 8 se ha calculado para aplicarse solamente con tres ntme-
ros de clave. En este caso, el nimero. de tubos positivos del
volumen mas pequeio de muestra se agrega al nimero de
tubos positivos del siguiente volumen méis pequeno, de modo tal,
que el Ultimo nimero de la clave es 2.

¢) Si originalmente se hubieran sembrado porciones de

12.2. Cuando se desea una interpretacion cuantitativa,
mas que cualitativa, el Nimero Mas Probable (NMP) de
bacterias coliformes se puede calcular por el procedimien-
to que se bosqueja a continuacién. Se supone en el proce-
dimiento que se sembraron, inicialmente, cinco porciones
de cada uno de los tres volimenes de muestra (por ejem-
ple, 10 ml, 1 ml y 0.1 ml). Si s6lo se hubiera usado un
volumen de muestra (por ejemplo, si se hubieran sem-
brado inicialmente s6lo cinco porciones de 10 ml), el
NMP se podria encontrar a partir del cuadro n® 7, pero
la cifra obtenida seria mucho menos precisa que con la
siembra de tres volimenes. Con la siembra de tres voli-
menes, el NMP se puede encontrar en el cuadro nim. 8,
en la forma siguiente:

a) Se forma la clave de los resultados. Por cjemplo, si
inicialmente se sembraron cinco porciones de 10 ml, cinco
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sido 5-2-0. Sin embargo, no es permisible suponer los resultados
qué se pudieran haber presentado, en el caso que se hubieran
sembrado otros tubos.

d) Este es un resultado indeterminado de una prueba. La
mayoria de los cuadros del NMP no establecen un valor para
tales condiciones. Si el cuadro no muestra un NMP para una
secuencia particular de la clave, se encuentra la clave para el
siguiente nimero anterior mas alto de tubos positivos, para
los cuales se muestre un NMP (5-5-2, en este caso) y se regis-
tra el resultado como “mayor que” el NMP que se obtenga para
tal clave.

e) Como e¢n la anterior explicacion (d), este es un resultado
indeterminado. Como la clave no aparece en el cuadro, se busca
el NMP para la clave 1.00 y se registra el resultado como
“menor que” el valor que se muestre para 1-0-0.

f) Se sigue la clave indicada cuando se presentan estos resul-
tados de laboratorio poco frecuentes.

porciones de 1 ml y cinco porciones de 0.1 ml, y se ob-
tuvieron pruebas positivas en todas las cinco porciones
de 10 ml, en tres de las porciones de 1 ml y en ninguna
de las porciones de 0.1 ml, la clave de la prueba es 5-3-0.

Nota: Si se utilizan otras series de tres voliimenes, el
procedimiento sera el mismo para la formaciéon de la
clave, aunque posteriormente se debe introducir una co-
rreccion; véase mas adelante el paso (c). Si se utilizan
series de cuatro o cinco volimenes, es mas dificil plan-
tear la clave, aunque deben estudiarse los ejemplos del
cuadro nim. 9; es posible que sea o no sea necesaria una
correccién posterior, como sc explica en el paso (c).

b) En el cuadro nim. 8 se encuentra el NMP aso-
ciado con los resultados expresados por la clave, en el
paso (a). Por ejemplo, para una clave de 5-3-0, se loca-
liza siguiendo una linea horizontal virtual en la que apa-



rezca 5 en la columna encabezada por “cinco porciones
de 10 ml”, 3 en la columna encabezada por “cinco por-
ciones de 1 ml” y O en la columna encabezada “cinco
porciones de 0.1 ml”. Se sigue la linea hacia la derecha
y se lee 79 en la columna encabezada por “Indice NMP”.
Se aplica el mismo principio para la determinacién del
Indice NMP de cualquiera otra clave. Se ha de notar, en
forma particular, que hasta este punto no importa si los
volamenes de muestra representados por los resultados
son los mismos de aquellos de los encabezados de las co-
lumnas.

¢) Se calcula cualquiera correccién necesaria del va-
lor del NMP que se defina en el paso (b). El cuadro
nim. 8 se basa en la suposicién de que el primer nimero
de la clave representa cinco porciones de muestra de 10
ml y que el segundo y tercer nimero de la clave repre-
sentan, respectivamente, porciones de 1 ml y porciones
de 0.1 ml. Cuando este es el caso, no es necesaria ninguna
correccion del valor encontrado del NMP, ya que serd
el NMP de organismos coliformes por 100 ml de mues-
tra. Cuando el primer nimero de la clave representa un
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volumen distinto de 10 ml de muestra, se aplica la siguien-
te correccion para obtener el NMP por 100 ml: se mul-
tiplica el Indice NMP encontrado en el paso (b), por 10,
y el resultado se divide por el volumen de muestra repre-
sentado por el primer numero de la clave.

Ejemplo: Supéngase que la clave 5-3-0 representa una
muestra en la cual la clave 5 corresponde a 0.01 ml
de muestra (representando el 3 y el 0, respectivamente,
0.001 y 0.0001 ml de muestra). Se tiene entonces:

NMP por 100 ml = 79 X 10 <+ 0.01 = 79,000.

12.3. Los resultados del NMP se deben registrar en
términos de la etapa hasta la que se llevé la prueba. Por
ejemplo, se registran “Bacterias coliformes, 79,000 por
100 ml, de acuerdo al NMP en la Prueba Confirmada™.

Es importante recordar que el valor NMP es anica-
mente el niimero “mas probable”. El nimero real de orga-
nismos coliformes de la muestra puede ser inferior o su-
perior a esta cifra. Los cuadros de la dltima edicion de
los Métodos Estdndar cstablecen las variaciones que se
pueden esperar para cada NMP,



lil. EXAMENES BIOLOGICOS

Introduccién

El plancton se compone de pequefios animales y plan-
tas (algas) que flotan, o van a la deriva, en forma dis-
persa, en las aguas superficiales. Cuando abundan en
las aguas, pueden ser causa de apariencia turbia o pueden
flotar como natas. Tales desarrollos intensos se denomi-
nn “proliferaciones”. Estas proliferaciones del plancton
pueden conducir a serios problemas para el operador de
un servicio publico de agua, dando lugar a olores y sabo-
res, a ciclos mas cortos de filtracion o a cambios en el
valor del pH. Como estas dificultades también pueden de-
berse a causas distintas del plancton, es importante ave-
riguar su verdadero origen, antes de intentar cualquier
correccién, Si se siguen cuidadosamente los procedimien-
tos descritos en esta parte del manual, se obtendran con-
clusiones en cuanto a si existe o no existe plancton y, si
estd presente, en qué cantidades y en cuéles especies. Al-
gunas especies en pequeiias cantidades, pueden tener es-
casa importancia, mientras que otras especies en las mis-
mas cantidades pequenas, pueden ocasionar dificultades.

La enumeracién e identificacion del plancton puede
verificarse en forma muy simple o se pueden desarro-
llar con operaciones de alta técnica, dependiendo esto de
la habilidad particular y del tiempo disponible. El prin-
cipiante debe actuar con especial precaucién al aplicar
los resultados de sus identificaciones, hasta que haya al-
canzado suficiente experiencia. Para la clasificacion de
los organismos se recomienda particularmente el estudio,
bajo la guia de un especialista. Como en muchos campos
de actividades semejantes, mientras mas habilidad se
tenga, mayores seran las recompensas.

En esta parte del manual solo se trata de presentar
una introduccién bisica a la microscopia del plancton.
Cuando se deseen mayores datos, se debe consultar la
ultima edicién de los Métodos Estindar para el Examen
de Aguas y Agues de Desecho. Al final de esta Introduc-
cion se presentan otras referencias bibliograficas.

En esta parte del manual, algunas secciones se mar-
can con asterisco(*). En ellas se describen los procedi-
mientos fundamentales y el equipo. Las secciones que no
se marcan en esta forma describen equipos adicionales
y técnicas e informes mas avanzados, que se pueden con-
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siderar como opcionales. Algunos de los procedimientos
mas avanzados s6lo los deben usar personas con expe-
riencia y con adiestramiento adecuados.

No se estudia aqui el manejo del microscopio. Las per-
sonas que no se encuentren familiarizadas con este ins-
trumento, deben consultar el manual sobre instrucciones
que recibe la mayoria de los microscopios o deben pro-
curar la ayuda de una persona informada, como un pro-
fesor o un laboratorista en hospitales o laboratorios. Aun-
que se pueden encontrar muy buenos libros sobre micros-
copia en las librerias técnicas, la mayor parte de ellos
son para individuos con adiestramiento avanzado, o para
especialistas. Se encuentra disponible, libre de cargo, una
excelente pelicula sonora de 16 mm, editada por Bausch
& Lomb, Rochester, N. Y. (E. U. de A.) que se deno-
mina “The Compound Microscope” (“El Microscopio
Compuesto”). También se presenta una buena descrip-
cion sobre las técnicas del microscopio en el capitulo V
de la referencia 3, que se describe enseguida.

REFERENCIAS Y BIBLIOGRAFIA

Incluidas con las explicaciones, se hace mencién. a
menudo, de algunas de las publicaciones que se enume-
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mes sobre topicos que no se consideran en este manual.
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l6gicos de las aguas embalsadas y de otros origenes.
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A. Aparatos y Reactivos

*1. EQUIPO FUNDAMENTAL

1.1. Microscopio compuesto (fig. 15), con ocular 10x
y objetivo 10x (denominado también ‘‘bajo aumento’,
16 mm’’ o “‘lupa”). Son convenientes los instrumentos
binoculares, aunque para estos trabajos es adecuado cual-
quier instrumento con un buen sistema de lentes y con el
mecanismo de trabajo en buen estado.

1.2. Portaobjetos comunes para microscopio, 25 X 76
mm, con cubreobjetos (fig. 16). Los cubreobjetos de cali-
bre nim. 1 son muy delgados y de manejo delicado. Aque-
llos del niim. 2 son mas fuertes y se recomiendan para
usos generales. Los cubreobjetos pueden tener la forma
cuadrada (se sugieren los de 22 mm) o la forma circular,
segun se prefiera.

1.3. Goteros medicinales comunes, con bulbos, para
extraer poco méis de 1 ml, o bien, pipetas de 1 ml, con
bocas amplias de descarga. Son mejores los articulos de
polietileno, pues algo del plancton tiende a adherirse al
cristal.
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1.4. Papel especial para la limpieza de los lentes del
microscopio. Para eliminar las huellas del aceite de in-
mersion, o polvos resistentes, es excelente el papel para
lentes, u otro tejido suave, humedecido con un disolvente
como el xileno.

1.5. Toallas suaves, libres de fibras, para limpiar los
portaobjetos, cubreobjetos y otros articulos.

1.6 Frascos para recolectar muestras en el campo. Se
recomiendan frascos de reactivos, de 500 ml limpios
(aunque no necesariamente esterilizados). Se deben evi-
tar frascos de menor capacidad, por el interés de obtener
una muestra tan representativa como sea posible. Son per-
fectamente aceptables los recipientes mayores, como los
garrafones de 4 litros. Es excelente el politileno o un
material similar, pues el plancton no tiende a adherirse
en ellos.

Es necesario el siguiente equipo para enumerar el
plancton: )

1.7. Celda Sedgwick-Rafter para la enumeracién del
plancton, con su cubreobjetos (fig. 16b).




1.8. Micrémetro ocular de Whipple (fig. 17). Debe
instalarse en el ocular del microscopio (por lo general,
al lado derecho de un aparato binocular, pues el ocular
izquierdo es ajustable y, por lo tanto, no tiene un aumen-
to constante). Se desenrosca con todo cuidado la porcién
superior del ocular y se coloca el ocular de Whipple en
la saliente o plataforma que debe observarse, aproxima-
damente, a la mitad de la longitud del ocular (fig. 18).
Se vuelve a colocar el lente superior. Se dirige el ocular
hacia una hoja de papel blanco y se observa si las lineas
sobre el disco aparecen precisas y claras. Si esto no su-
cede, se vuelve a desenroscar el lente superior y se voltea
el disco. Si no se observa una mejoria, esto es lo unico
que procede. Es de importancia secundaria la precision
de estas lineas porque, en realidad, el ojo se afoca sobre
el campo inferior del microscopio y el ocular de Whipple
es, fundamentalmente, una guia.

FIG. 15. MICROSCOPIO COMPUESTO

Clave: (a) ajusie tosco; (b) ajuste fino; (c) brazo; (d) pla-

2. EQUIPO OPCIONAL

El siguiente equipo adicional puede ser de calidad:

2.1. Accesorios del microscopio:

a) Objetivos (los aumentos son aproximados); 20x
(8 mm, de potencia intermedia); 40x (4 mm de alta
potencia en seco), 90 x (1.8 mm u objetivo de inmersion
en aceite).

b) Platina mecanica. Puede ser del tipo mas simple,
sin graduacion, aunque, a menudo, las graduaciones
auxilian para volver a localizar una zona determinada
en un portaobjetos.

c) Condensador subplatina con diafragma, para re-
gular la iluminacién.

d) Lampara para microscopio. Se puede decir mu-
cho sobre las fuentes luminosas para trabajos de micros-
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tina mecdnica (movible); (e) pivote; (f) ocular; (g) tubo teles- FIG. 16. PORTAOBJETOS Y CELDAS PARA MICROSCOPIO
copico; (h) cuerpo del tubo; (i) porta objetivos revélver; (7,
k, I, m) objetivos (40x, 100x, 20x, 10x); (in) platina fija;
(o) celda Sedgwick-Rafter en su posicion; (p) condensador de
subplatina; (g) espejo; (r) base.

Clave: (a) portaobjetos comun (tamario natural), con cubreob-
jetos; (b) celda Sedgwick-Rafter, con cubreobjetos en posicion
para llenado; (c) celda para nannoplancton o de Palmer-Maloney.
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copia pero, en general, se puede ajustar, para dar bue-
nos resultados, casi cualquier fuente de luz que se pueda
reflejar en el espejo, aun la luz del local, si es suficien-
temente brillante.

e) Micrémetro de campo, para la calibracién del dis-
co de Whipple (fig. 19).

2.2. Microscopio para diseccién, de campo amplio.
No son muy precisas las especificaciones para las com-
binaciones dc lentes en este instrumento. Deben tomarse
las medidas necesarias para lograr aumentos que varien
de aproximadamente de 5x o 10x a 50x, o mas. Este
instrumento es util para observar los organismos mas
grandes y para enumerar las formas mayores de planc-
ton, cuando se necesita reconocer rapidamente la celda
completa.

2.3. Portaobjetos para nannoplancton (fig. 16¢), lla-
mado también celda o portaobjetos Palmer, o Palmer-Ma-
loney. Este portaobjetos se disefié para el estudio de es-
pecies muy pequenas que necesitan aumentos mayores
de 200x, pero en las cuales no es practico el uso del
aceite de inmersién. El portaobjetos para nannoplancton
tiene una profundidad de 0.4 mm y, por lo tanto, permite
el uso de un objetivo 40x.

(@)

p
=

Clave: (a) reticula de Whipple; (b) reticula en cuadrantes; (c)
escala lineal o calibrade; (d) reticula de Porton para estimar el
tamano de las particulas,

()
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FIG. 17. MICROMETROS OCULARES
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2.4. Termometro para trabajos de campo, aproxima-
damente de 0°C a 50°C, 6 32°F a 100°F. Se pueden ad-
quirir termémetros de campo especificamente fabricados
para tal proposito, o bien, un termémetro de lahoratorio
protegido por un cilindro de tela de alambre, dentro del
cual se monta el termdmetro entre secciones de un tapon
de caucho de un orificio. »

2.5. Muestreador de agua tipo Kemmerer (fig. 20).
Es adecuado el tamaiio de 1 litro. Si se desea, a menudo
se puede obtener con termémetro integral. (Se dispone
de una variedad de dispositivos de recoleccién. Uno me-
nos costoso, que esta teniendo amplia aceptacién, es el
frasco Froutschy, distribuido por Hytech Corporation,
“G” Street Pier, San Diego, Calif., E. U. de A.)

El muestreador Kemmerer debe estar equipado con
un cable de 5 a 6 mm, con longitud suficiente para que
se pueda alcanzar el fondo de la masa de agua en estu-
dio. Otras partes que lo constituyen son el “mensajero”
(un cilindro hueco de latén que se desliza por el cable),
un tramo de tubo de caucho de 15 c¢m, que se ajusta a
la valvula de descarga en el fondo del muestreador vy,
algin dispositivo para conocer la profundidad del mues-
treo. Se pueden usar pinturas o anilinas para marcar los
cables de fibras; con cables metalicos se necesitan dispo-
sitivos especiales de medicién. Cuando se anticipa un
amplio programa de muestreo esta indicado adquirir ca-

FIG. 18. METODO PARA EL MONTAJE DEL OCULAR
DE WHIPPLE

bles metalicos, devanaderas o carretes y montacargas.
Las cadenas de latén, con pequefios discos de metal para
indicar la profundidad, aunque dtiles, son costosas y de
manejo pesado y estan expuestas a roturas cuando se
debilita un solo eslabdon. Si se dispone de cable torcido,
del tipo para persianas de ventanas, se cuenta con mate-




rial excelente para el muestreo manual, pues la rugosidad
de los hilos hace posible su facil manejo, aun cuando
esté himedo. El cable trenzado generalmente es muy res-
baloso.

2.6. Dispositivos comunes y corrientes de concentra-
cion. No se plantea én este manual la utilizacién de re-
des de plancton, centrifugas y embudos de sedimenta.
cién. Deben consultarse al respecto los Métodos Estindar
sobre las técnicas aplicables para el examen de aguas
pobres en plancton y ricas en plancton. que exijan con-
centracién, dilucién u otros procedimientos especiales.

2.7. Equipo de filtros de membrana. Muchos labora-
torios ya estin equipados con equipo de filtros de mem-
brana para el examen bacteriologico de aguas. Si se dis-
pone del mismo, este equipo puede ser muy util para el
examen de ciertos tipos de plancton.

Nota: En la publicaciéon (Sources of Limnological
and Oceanographic Apparatus and Supplies), Proveedo-
res de Aparatos y Suministros Limnolégicos y Oceano-
grdficos, editado por la American Society of Limnol-
ogy, se enumeran los fabricantes o distribuidores de
muestreadores Kemmerer y de otros equipos de recolec-
cion. La Publicacién Especial nim. 1 se puede adquirir

de la Sociedad en Ann Arbor, Mich., E. U. de A.

3. REACTIVOS

*3.1. Formol comercial. Aunque el formol comercial
s6lo contiene alrededor del 40 por ciento del formaldehido
gaseoso, es costumbre considerarlo como un reactivo puro
en la preparacién de las soluciones que se indican,

Fseala del mi('r(')metrol

0.1 mm
0.0lmm
il o b
fo2 } 1 l L |
Amplificacién de la escala del micrometro

FIG. 19. MICROMETRO DE CAMPO

Por ejemplo, cuando se indica una solucién del 5 por
ciento, se mezclan 5 ml del formol comercial con 95 ml
de agua. La concentracién del formol no se altera apre-
ciablemente por la formacién de hojuelas hlancas solidas,
debidas al reposo o a la congelacién.

3.2. Estabilizador de timerosal. Este preservativo a
breve término, recientemente desarrollado, ha demostrado
su gran utilidad en la estabilizaciéon temporal de planc-
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ton, con un minimo de distorsion y de descomposicion.
Se prepara como sigue:

a) Solucién madre de timerosal. Se disuelve, aproxi-
madamente, 1 g de borato de sodio (Na,B,0,.10H.0) y,
aproximadamente también, un gramo de timerosal (tam-
bién conocido como Merthiolate) en 1 litro de agua des-
tilada. Se agita y se disuelve con todo cuidado antes de
usarla. Se conserva en refrigerador. Por el enfriamiento
se puede formar un precipitado. Las cantidades de borato
de sodio y de timerosal se pueden variar para ajustarse
a diferentes condiciones. Las proporciones anteriormente
indicadas son para aplicarse en climas calientes, con las
aguas potables de los abastecimientos. En climas muy
frios pueden utilizarse cantidades mas pequefas.
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FIG. 20. MUESTREADOR KEMMERER

Clave: (a) termometro montado en un cilindro de tela de alam-
bre. conservado en su lugar por secciones obtenidas de un 1apon
de caucho de una perforacion: (b) devanadera de cable torcido de
6 mm: (c) “mensajero” suspendido de una cuerda, para seguri-
dud: (d) cable de suspension; (e) pestillo; (f) cuerpo del mues-
treadur: (g) nudo en el extremo del cable; (k) tubo de caucho
en la ralvule de descarga de la muestra.



b) Solucion madre de lugol. Se prepara una solucién
saturada de yoduro de potasio, KI (aproximadamente,
12 g), en etanol al 95 por ciento (100 ml), dejando un
precipitado en el fondo. Como lo probable es que sea un
proceso lento, debe utilizarse un frasco bien tapado. A
esta solucién se agregan cristales de yodo hasta satura-
ciéon (aproximadamente, 1 g), manteniendo un exceso
de cristales en el fondo.

c) Preparaciéon del preservativo. Se agregan lenta-
mente 1.7 ml de la solucién madre de lugol a 1 litro de

B. Recoleccién

*1. PROGRAMA DE MUESTREO

L1. El muestreo del plancton debe verificarse de
acuerdo con un programa cuidadosamente planeado que
se desarrolle con ajuste al mismo, en el que deben te-
nerse en cuenta, tanto la frecuencia como la localizacién
de los muestreos. Como la mayor parte de los organismos
del plancton son pequefios y tienen corta vida, relativa-
mente, su nimero puede variar de dia en dia y de lugar
a lugar, en respuesta a cambios en las condiciones del
ambiente y estacionales.

La amplitud del programa de muestreo de plancton
debe determinarse atendiendo a la economia y a las ne-
cesidades de la planta. Puede variar desde una muestra
diaria, o aun mas seguido, obtenida de cada zona prin-
cipal del embalse, hasta una muestra mensual que se reco-
lecte en la obra de toma de la planta. Se sugiere un pro-
grama minimo de 1 muestra semanaria, aumentando la
frecuencia cuando las necesidades lo requieran.

Una vez que se haya iniciado el programa, se deben
hacer todos los esfuerzos para conservar una serie con-
gruente de observaciones idénticas, Hasta donde sea po-
sible, deben estandarizarse las unidades, las técnicas y
las estaciones de muestreo, para que las observaciones de
un afio se puedan comparar directamente con las de los
afios precedentes. Por otra parte, no se deben ignorar las
nuevas observaciones que puedan beneficiar al programa,
aunque tampoco se debe continuar con estaciones de
muestreo o procedimientos que, en forma cbvia, no re-
presenten ninguna ventaja. Antes de proceder a la adop-
cion de un programa propuesto, debe discutirse con al-
guna persona que haya tenido experiencia con las ope-
raciones de enumeracion del plancton.

1.2. Si dnicamente se toma una muestra al dia, siem-
pre debe tomarse a la misma hora, pues muchos orga-
nismos del plancton se sumergen o ascienden durante el
dia, a diferentes horas. Si es posible, deben tomarse
muestras diurnas y nocturnas, en especial si se trata
de muestras superficiales.

1.3. Las estaciones o puntos de muestreo deben dis-
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la solucion madre de timerosal, manteniendo disueltos
todos los precipitados. A las temperaturas que se obser-
van normalmente, esta mezcla es estable por cinco sema-
nas en verano o por seis semanas en invierno.

3.3. Solucién de metil-celulosa. Se disuelve 1 g de
metil-celulosa ({clasificacién de viscosidad de 15 centipoi-
ses) en 9 ml de agua destilada. Se evita la ebullicién.
Se descarta y se prepara fresca cuando es evidente la con-
taminacién por mohos o bacterias.

de Muestras

tribuirse tan ampliamente como sea posible. En un pro-
grama minimo se incluirian tinicamente muestras toma-
das en la conduccién de agua cruda al llegar a la planta.
Se pueden establecer otras estaciones de muestreo; por
ejemplo, justo frente a la obra de toma; en el centro
de una amplia zona enfrente de la obra de toma; en el
lindero mas alejado del embalse; en la boca de las bahias
principales y de las zonas someras; en la planta antes
de la coagulacién, entre la coagulacién y la filtracién y
después de la filtracién; y en cualquiera otra parte, de-
pendiendo de las condiciones locales.

1.4. Las muestras de plancton pueden ser de dos ti-
pos, “superficiales” o “profundas”. Las muestras super-
ficiales se toman generalmente a una profundidad de 15
a 30 cm de la superficie. Desde el principio de un pro-
grama de muestreo debe establecerse claramente la for-
ma exacta de recoleccién de las muestras puesto que, si
todas las muestras se toman en la misma estacién pero
no en la misma forma, no pueden compararse los resul-
tados de una ocasién con los de otra y se pierde gran
parte del valor del programa. No se debe incluir la peli-
cula superficial, a no ser que siempre se muestree en la
misma forma en cada ocasion.

Algunas clases de organismos del plancton se encuen-
tran regularmente, a cierta profundidad y no cerca de la
superficie. Las profundidades especificas de muestreo de-
penden de la profundidad total del embalse y de otros
factores. Si la profundidad total es de 9 metros, las mues-
tras se pueden tomar en la superficie y a 3 metros y a
7.50 metros de profundidad. Si la profundidad total es
de 30 m, las muestras se pueden tomar en la superficie,
y a 4.5, 15 y 24 metros. Serian mejores las muestras
cada 3 metros.

2. MUESTREO SUPERFICIAL

Para tomar una muestra superficial, simplemente se
introduce el frasco abajo de la superficie y se permite
que se llene a la profundidad de la mano. Si anticipada-




mente se agrega un preservativo al frasco de muestra,
se toma la muestra en un segundo recipiente y transfiere
inmediatamente al primer frasco.

3. MUESTREO PROFUNDO

Para muestras profundas se utiliza el muestreador de
Kemmerer en la forma siguiente:

3.1. Alarguese el cable, en metros o en medios me-
tros, en una forma que no interfiera con el descenso del
mensajero. Con cables de fibras se pueden usar marcas
de pinturas o anilinas.

3.2. Se pasa una cuerda al través del orificio en el
mensajero.

3.3. Se ensarta el cable al través del mensajero y del
muestreador, anudandolo abajo del mismo.

3.4. Se desliza la manguerita de caucho de 15 cm
sobre la vélvula de descarga, en el fondo del mues-
treador.

3.5. Se sujeta el mensajero con un nudo simple o al-
gan objeto sobre la lancha o el muelle.

3.6. Se hace pasar suficiente longitud de cable al tra-
vés del mensajero, para que el muestreador quede sus-
pendido.

3.7. Se separan los dos tapones de caucho y se mon-
ta la trampa.

3.8. Se hace descender el muestreador hasta la pro-
fundidad deseada, haciendo pasar el cable a través del
mensajero (se pueden obtener mensajeros acoplados er
par, que se pueden desacoplar durante esta operacién
de descenso).

3.9. Se une el mensajero vy se le suelta para que des-
cienda por el cable. Se ha de sentir una pequena sacudida
al llegar el mensajero a la trampa y al cerrar el mues-
treador.

3.10. Se iza el muestreador a la superficie y se llena
el frasco de muestra al través del tubo de.caucho fijado a
la valvula inferior. Debe cuidarse de no acostar al mues.
treador hasta que se hayan obtenido todas las muestras
necesarias,

3.11. Si se procede rapidamente, se puede tomar una
lectura aproximada de la temperatura en la muestra del
agua. Estas muestras se pueden emplear también par
algunas determinaciones quimicas.

4. PRESERVACION DE LA MUESTRA

Cuando se tienen formas activas, no es practico enu-
merar muestras de plancton vivo. Sin embargo, muchas
de las formas del plancton, como algunos protozoarios,
rotiferos y flagelados, se pueden identificar con mayor
facilidad mientras estan vivos. Por lo tanto, es mejor pre-
servar cuando es posible una porcién de la muestra inme-
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diatamente después de la recoleccion y llevar al labo-
ratorio otra porcién fresca o viva.

4.1. Las muestras no preservadas deben llevarse tan
rapidamente como sea posible al'laboratorio, para su es-
tudio. En climas cilidos, no se debe permitir que trans-
curran mas de 30 a 60 minutos; en climas frios no deben
pasar mas de 2 6 3 horas. En ambientes calidos, deben
enfriarse las muestras y evitarse su congelacién en climas
frios. Para enfriar las muestras de plancton, el frasco
de muestreo se debe tapar perfectamente y se empaca en
hielo 0 en cualquier otro refrigerante; bajo ninguna cir-
cunstancia se debe poner hielo en el agua de la muestra.

4.2. Los procedimientos de preservacién que se indi-
can a continuaciéon no aniquilan absolutamente- a todos:
los organismos, aunque las muestras quedan suficiente-
mente estabilizadas para la enumeracién del plancton. El
formol es irritante a los ojos y a la nariz y tiende a enju-
tar y a descolorar especimenes, pero es relativamente de
facil obtencién, permanente y econémico. El timerosal
es mucho menos molesto para el operador y también pro-
duce mucho mejores especimenes. Sin embargo, no se
debe confiar en este preservativo por mas de un mes en
clima calido, o por mas de seis semanas en invierno, a no
ser que se conserve en la oscuridad.

Es conveniente, por lo general, cargar de preserva-
tivo el frasco dé muestra antes de.salis. del laboratorio.
En el campo, el frasco se llena hasta un nivel predeter-
minado; por ejemplo, 1 litro. Es comin que no se intro-
duzca en la enumeracién ninguna correccion por el volu-
men del preservativo, pues no es de consecuencia esta
pequefia cantidad. Para preservar muestras de 1 litro,
se agregan al frasco de muestra 50 ml de formol o 35
ml de solucién de timerosal antes de salir del laboratorio.

5. MUESTRAS COMPUESTAS

Las muestras de plancton se pueden obtener combi-
nadas o compuestas, como con otras clases de muestras
pero, desde luego, quedan sujetas a las mismas restric-
ciones en su interpretacion.

*6. NOTAS DE CAMPO

Los especimenes no son el tnico producto util de las
recolecciones de campo. Casi-igualmente importantes son
las notas que el muestreador haga sobre las condiciones
en el momento del muestreo. Estos informes contribuyen
particularmente en la interpretacion final de los datos.
Son importantes todos los datos fisicos y quimicos dispo-
nibles, lo mismo que la fecha, la hora del dia, la nubo-
sidad relativa, las temperaturas del aire y del agua, vien-
tos, color del agua y aquellos otros factores que se pue-
dan considerar de significacion.



C. Examen de Muestras

1. GENERAL

*1.1. Las aguas potables rara vez necesitan de un
tratamiento o preparacion amplios antes de la observa-
cién microscépica. Los organismos se pueden enumerar
con una precisién razonable en una celda Sedgwick-Raf-
ter, cuando se encuentran presentes en cantidades que
varian de 100 a varics miles por mililitro. Tiene venta-
jas la simplicidad de este tratamiento, puesto que las ma-
nipulaciones introducen errores. Si se pueden eliminar
los procedimientos de concentracién, o cualquier otro
paso, es probable que los datos resultantes scan de mayor
confianza. Por lo tanto, se recomienda que, siempre que
sea practicable, la celda Sedgwick-Rafter se llene direc-
tamente con el agua cruda, sin tratar (o, simplemente,
preservada).

Si en toda la celda no se pueden encontrar mas de 100
formas pequefias, se tiene un indicio casi seguro de la
ausencia de una causa biologica en el taponamiento de
los filtros o en otros problemas. Sin embargo, aunque
sean unas cuantas formas grandes, pueden llegar a ser
de gran significacion.

1.2. Si'la cantidad de algunos de los organismos mas
grandes, como las pulgas de agua o colonias de Synura,
es tan baja que no se llegan a encontrar en algunas de
las preparaciones en la celda Sedgwick-Rafter, puede ser
necesario concentrar un gran volumen de agua para obte-
ner suficientes organismos que enumerar. En los Méto-
dos Estandar se describe la concentracién comin y co-
rriente por la técnica de Sedgwick-Rafter. Véase la sec.
2, mas adelante, sobre el procedimiento de concentracién
utilizando el filtro de membrana.

1.3. Se esta concediendo una importancia creciente
a las formas mas pequeiias, especialmente diatomeas, mu-
chas de las cuales pasan al través de la filtracion Sedg-
wick-Kafter. Estas formas solo se pueden identificar al
microscopio con el objetivo de inmersion y se cancentran
mejor por los procedimientos de sedimentacion (Ref.

13).

2. PROCEDIMIENTOS DEL FILTRO DE MEMBRANA

Al utilizar el filtro de membrana, se pueden aplicar
cualquiera de los dos procedimientos siguientes: El fil-
trado se puede colectar lavando con agua la membrana,
para examinarse posteriormente en un portaobjetos de
microscopio; 0 la membrana se puede hacer transparente
y el plancton se examina directamente sobre la mem-
brana.

La técnica del filtro de membrana es mas util con
aguas claras o terminadas de procesar. Como sélo se
puede pasar por la membrana, antes de que se obture,
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un pequefio volumen de aguas turbias o ricas en micro-
organismos, es mejor examinar las muestras {rescas, sin
tratar, en una celda Sedgwick-Rafter.

2.1. Método de deslavado del filtrado:

a) Se pasa un volumen conocido de agua, un litro
o mas, segln sea apropiado, al través del mismo tipo de
filtro que se usa para propdsitos bacteriolégicos (véase
la parte I1 de este manual).

h) Se retira el filtro del aparato y, manteniéndolo
cuidadosamente por una orilla, se lava el filtrado hacia
un vidrio de reloj, usando un gotero medicinal de polie-
tileno y una pequena cantidad de agua. Para un lavado
méis completo, se succiona algo del agua del vidrio de
reloj y se reusa varias veces.

¢) Se diluye el volumen con agua destilada, has-
ta una unidad conveniente, tal como 5 ml.

d) Se examina y se enumera de acuerdo con los pro-
cedimientos que posteriormente se describen en este ma-
nual. Cuando se ha determinado la cuenta por ml de
concentrado, se calcula el nimero por ml de la muestra
original en la forma siguiente: se multiplica la cuenta
por ml de concentrado por el volumen del concentrado y
se divide por el volumen filtrado de muestra.

Nota: Este procedimiento se sugiere sélo para formas
raras; en consecuencia, es mas conveniente registrar los
datos en términos del numero por litro. En ese caso, se
multiplica el nimero por ml de muestra, obtenido en la
forma anterior, por 1,000.

2.2. Método de la membrana transparente:

a) Se filtra una cantidad conocida de agua. El volu-
men que se seleccione debe proporcionar un nimero sufi-
ciente de organismos visibles en un campo del micros-
copio, aunque este nimero no debe ser excesivo para que
llegue a producir un amontonamiento de los organismos.

El volumen se debe determinar separadamente para
cada muestra de agua por examinar y puede variar desde
2 a 3 ml hasta 100 ml, o mas.

b) El volumen seleccionado de muestra se diluve,
con agua destilada, hasta unos 50 ml por lo menos, antes
de filtrarlo, para que se logre una distribucion uniforme
sobre la membrana.

c) Se retira el filtro del aparato y se coloca entero
(0, cuando menos, una porcion de tamano adecuado),
cobre un portaobjetos de microscopio, de 25 X 76 mm.

d) Se cubre con una o dos gotas del aceite de in-
mersién para microscopio.

e) Se almacena en la obscuridad, a la temperatura
ambiente, aproximadamente por 24 horas, o hasta que
el filtro llegue a quedar transparente. Si se conserva en
la ohscuridad, esta preparacién se pucde almacenar, sin
decoloracién, si asi se desea, hasta por varios meses.

f) Se tapa la preparacién con un cubreobjetos num.
1, o niim. 2, y se coloca en la platina del microscopio.



Se examina y se enumera segun los procedimientos que
posteriormente se plantean en este manual. (Para mayo-
res informes sobre la enumeracién y el registro, deben
consultarse la Ref. 22 y los Métodos Estindar).

Para calcular el nimero por mililitro de muestra, se
procede como sigue: se divide la cantidad enumerada de
organismos por el volumen filtrado de muestra. A conti-
nuacién se multiplica este resultado por la superficie total
de filtro y se divide por la superficie del filtro que se
enumerd. Algunos filtros estan reticulados en cuadrados,
cada uno de los cuales se supone que es igual a 1/100
de la superficie total util del filtro. Si se enumeran los
organismos en uno de estos cuadrados, entonces el niimero
por mililitro de muestra es igual a 100 veces los orga-
nismos enumerados, dividido por el volumen filtrado de
muestra.

*3. MONTAJES EN GOTA Y CON CUBREOBJETOS

3.1. El montaje en gota es el tipo mas simple de pre-
paracién de portaobjetos. Se coloca una gota de agua en
un portaobjetos limpio y se observa con baja potencia
(objetivo 10x y ocular 10x). Aunque es imposible afocar
claramente tal montaje, de arriba a abajo, se puedc ob-
tener una idea preliminar con respecto a si existe algo
que se puede observar en el agua. (Si el agua no se man-
tiene en una gota, ¢l portaobjetos esta sucio o hay de-
masiada agua.)

3.2. Para mayor claridad, se puede necesitar un cu-
breobjetos con la preparacion de gota de la sec. 3.1. Se
hace descender cuidadosamente el cubreobjetos sobre el
montaje en gota. Si el cubreobjetos se encuentra limpio
y exento de huellas digitales, no es inevitable que queda-
ran necesariamente aprisionadas burbujas. Sin embargo,
unas cuantas burbujas no dafian en las observaciones
preliminares.

En el montaje con cubreobjetos, el agua, con los mis-
mos organismos que débilmente se perciben en el mon-
taje de gota se encuentra ahora dispersa en una lamina
muy delgada sobre una superficie del tamafio del cubre-
objetos. Los organismos se observan con mayor claridad,
aunque en ‘un- humero mucho menor por campo. A no
ser que sean bastante numerosos, se necesita mis tiempo
para localizarlos. Este montaje es ideal para utilizarse
con el objetivo de alta potencia en seco, cuando los orga-
nismos son pequefios pero abundantes.

*4. CELDA O PORTAOBJETOS SEDGWICK-RAFTER

Como la celda Sedgwick-Rafter sc utiliza para esti-
maciones cuantitativas y no es posible observarla en to-
das sus partes, los organismos se tienen que distribuir
tan uniformemente como sea posible en toda la superfi-
cie de la celda, para lo cual sc llena rapidamente, antes
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de que cualquiera particula haya tenido oportunidad de
sedimentarse en algin lugar. Se procede como sigue:

4.1. Se comprueba que el portaobjetos y el cubre-
objetos se encuentran perfectamente limpios. Se coloca
el cubreobjetos sobre el portaobjetos, de modo que las
esquinas opuestas queden ligramente abiertas (fig. 17b).

4.2. Se selecciona una pipeta de 1 ml, de boca ancha
en su punta, para que el agua se descargue rapidamente
y para que el material suspendido no la obture. Se puede
ampliar facilmente una boca pequefia esmerilando la
punta, con particular cuidado, en una rueda de esmeril,
manteniendo la pipeta a un ingulo con la cara del esme-
ril, el cual se hace girar lentamente.

4.3. Se agita la muestra en forma completa, aunque
no violenta. Se debe evitar una agitacién ruda, pues se
pueden desligar las colonias de formas delicadas y au-
mentar, de este modo, la enumeracién.

4.4. Se llena rapidamente Ja pipeta, hasta un poco
mas del aforo de 1 ml; se aplica la punta sobre una es-
quina abierta de la celda, y se descarga el agua tan rapi-
damente como sea posible, sin perder el control del escu-
rrimiento. El agua ha de pasar por abajo del cubreobjetos
por atraccién capilar, expulsando el aire al través de la
sbertura opuesta a la pipeta.

4.5. Cuando la celda se encuentra llena, encuidrese
el cubreobjetos en su posicién debida sobre la celda.

4.6. Si se forman burbujas en las aristas después de
una observacién prolongada, se vacia la celda, se limpia
y se rellena, teniendo cuidado de mezclar perfectamente
la muestra. Los cubreobjetos mis delgados se ajustan,
con mayor exactitud, a las superficies de las paredes de
la celda v, por lo tanto, reducen las pérdidas por evapo-
racion.

5. CELDA PARA NANNOPLANCTON

La celda para nannoplancton, o de Palmer-Maloney,
sélo puede contener 0.1 ml. Su tinico propésito es la enu-
meracién de las formas mas pequefias, que exigen el uso
de objetivos secos de gran potencia, las que se pueden
muestrear, en forma adecuada, en volimenes de 0.1 ml.
(El objetivo de alta potencia en seco no se puede usar
con la celda Sedgwick-Rafter.)

6. PROCEDIMIENTOS PRELIMINARES ESPECIALES

El procedimiento de rutina debe comenzar con la ob-
servaciéon de una muestra fresca, sin preservar, en una
celda Sedgwick-Rafter. Cuando se han identificado los
organismos existentes, la enumeracién o analisis se debe
terminar tan rapidamente como sea posible. Si existen
organismos que se mueven con demasiada rapidez, o que
sean demasiado pequefios para una identificacién y enu-
meracién precisa, se pueden requerir procedimientos es-



peciales, como el que se describe a continuacién. Des-
pués de que se han aplicado estos procedimientos y se han
identificado todos los tipos de organismos, la muestra
preservada (véase parte B, sec. 4) se puede usar para la
enumeracion.

6.1. Si son pequefios y abundantes los organismos de
rapido desplazamiento, se puede disporer un montaje
con cubreobjetos o con una celda para nannoplancton,
para que se tenga suficiente aproximacién y se puedan
identificar.

6.2. Si los organismos aiin se mueven con demasiada
rapidez, para observarlos con claridad, se les hace mas
lentos con metilcelulosa, en la siguiente forma:

a) En un portaobjetos comiin se esparce una gota de
metilcelulosa sobre una superficie similar a la de un cu-
breobjetos.

b) Sobre la metilcelulosa, se vierte una gota de agua
que contenga los organismos activos.

c) Se aplica un cubreobjetos y se observa. Al prin-
cipio, se puede notar muy poca diferencia, excepto por
la presencia de grandes cristales de metilcelulosa. Sin

embargo, en unos cuantos minutos, los organismos en lo
individual, se hacen mas lentos, siendo posible observar-
los con facilidad, aun con aumentos de 40x. Con un
poco de experiencia se puede ajustar, en mejor forma, el
uso y la aplicacién de la metilcelulosa.

6.3. También con metilcelulosa se pueden hacer mas
lentos a los grandes organismos activos, o bien, se pue-
den identificar en la forma preservada. Los mas dificiles
de manejar son los rotiferos y algunas otras formas que,
por lo general, se pliegan o se enjutan por la preserva-
cién. Algunas veces, es posible lograr la distension de
estas formas manteniendo la preparacién de metilcelu-
losa por una hora, o mas, con agua abundante, para que
no se sequen.

Si se encuentran presentes algunas formas grandes
(pulgas de agua, por ejemplo), en un nimero escaso,
menos de dos o tres por mililitro, se puede concentrar
una porcién de la muestra y registrarse la enumeracién
por litro de agua. También puede ser util una inspeccion
ripida de todo el portaobjetos con un microscopio de
diseccion de campo amplio.

D. Identificacion del Placton

®1. GENERAL

Las particulas visibles al microscopio son una mezcla
de substancias minerales, fragmentos de vegetales muer-
tos, materia animal muerta y organismos vivientes, vege-
tales y animales. El plancton abarca ambas clases de ti-
pos de organismos, que se deben diferenciar de los des-
perdicios que los rodean. La materia mineral compren-
de particulas de forma irregular y opaca, como arcilla,
arena, yeso y Oxidos de hierro.

Las sustancias vegetales o animales muertas pueden
presentar algunos problemas y demandar cierta expe-
riencia para reconocerlas. En el caso de materia vegetal,
se pueden tener ciertos indicios de identidad con alguna
célula o fibra que haya escapado a la desintegracién to-
tal. Es mas dificil de reconocer la estructura de la mate-
ria animal muerta. El hecho de que sea posible, bajo el
microscopio, ver tanto el interior como al través de los
cuerpos de muchos organismos, ayuda a distinguir el
plancton del material sin vida.

Aunque no hay una forma simple y facil para apren-
der la identificacion del plancton y, a pesar de que la
primera chservacion pueda ser la causa de una decepcion
(por el mintsculo tamafo de los organismos, ain bajo el
microscopio), no es necesario ser un taxonomista profe-
sional para obtener beneficios limitados del examen mi-
croscopico de las aguas, La practica pronto permite dis-
tinguir las particulas vivientes de las no vivientes y, al-
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canzado este punto, se puede comenzar la enumeracion
del plancton.

Como la identificacién exacta del plancton exige un
criterio habil, se recomienda particularmente alguna cla-
se de adiestramiento en la materia. El adiestramiento
formal se puede adquirir en las facultades o universida-
des, o en las escuelas de adiestramiento del Servicio Fe-
deral de Salud Publica de los E. U. de A. o de alguna
otra entidad; la autoeducacién respectiva se puede lo-
grar por la lectura de publicaciones, como las que se
enlistan en las pp. 98 a 99.

*2. TECNICA DE OBSERVACION

2.1. Se debe leer el registro del muestreador de cam-
po. ¢ Muestra el agua del embalse algiin color particular?
¢ Cuando se ohserva contra la luz el frasco con la mues-
tra, acusa esta agua algun tono verdoso, parduzco, grisa-
ceo o de algin otro color?

2.2. Se monta el microsropio y se ajusta la luz o ¢l
espcjo hasta un nivel apropiado de iluminacién, con un
ocular 10x y un ohjetivo 10x.

2.3. Se agita perfectamente la muestra de agua, aun-
que no en forma violenta, y se prepara un montaje en
gota. Se coloca en la platina v sc observa. Como una
gota de agua es relativamente gruesa, ha de ser nece-
sario afocar desde la cima hasta el fondo, con el ajuste
tosco, para observar todas las partes de la gota.




2.4. Si sc observa quc la gota esta pletérica de un
gran nimero de objetos, bien sean inmdéviles o en mori-
miento, se detiene esta observaciéon preliminar de inme-
diato, se coloca un cubreobjctos sobre la gota y se hacen
preparativos para un cstudio mas amplio.

2.5. Si los objetos flotantes son escasos o nulos, inind-
viles 0 con movimiento, se descarta la gota, se limpia
cuidadosamente el portaobjeto para alguna observacion
posterior y sc prepara el montaje de una celda Sedgwick-
Rafter. Debe tenerse presente la necesidad de una cuida-
dosa agitacion del frasco de muestra, antes de extraer la
muestra para el examen.

2.6. A continuacion, se examina la preparaciéon bajo
ol microscopio. ¢Hay particulas, vivientes o no, que se
asemejen al color del agua en el vaso? Como el color de
los organismos microscépicos se juzga con mayor preci-
sién a la luz del dia, para la iluminacién del microsco-
pio se debe usar luz de dia o una luz que mas se le apro-
xime. El color en los organismos transparentes o casi
transparentes visio por cl microscopio puede ser muy
débil. No se necesitan muchas particulas coloridas en un
campo aislado del microscopio para impartirle un color
distinto al de la masa de agua.

El color puede dcberse a particulas no vivientes de
materias minerales o vegetales. La distincién entre las
particulas vivientes y no vivientes es una de las mas su-
tiles, aunque una de las mas basicas, en todo el campo
de los anilisis de plancton. Sélo con practica se puede
apreciar, en forma debida, la regularidad de formas y
la apariencia de la textura en las células vivientes.

Cuando no-se encuentran particulas que se asemejen
al color del agua, ello se puede deber a las substancias
disueltas, tales como materia vegetal en putrefaccién en
un pantano o a desechas industriales, como anilinas. Cier-
tas especies de bacterias ocasionan colores rojos o de
otros matices en el agua pero, por ser tan pequefias, no
resultan visibles en la celda de Sedgwick-Rafter.

*3. COLORES DEL AGUA Y TIPOS DE PLANCTON

3.1. El verde, en especial en tonalidades de pasto o
verde amarillento se debe a las algas verdes.

3.2. Los oolores azuloso, azul-verde y gris-verde son,
por lo general, el resultado de algas azul-verdes.

3.3. Son muy raros los colores grisaseos o blanque-
cinos, excepto en aguas poluidas, los que se pueden
deber a bacterias o a protozoarios.

3.4. Los colores rojizos, especialmente las “nubes ro-
jas” precisas en el agua, pueden debersc a microcrusta-
ccos como la pulga de agua (por ejemplo, Daphnia).

3.5. Los colores pardos o cafés, especialmente en los
tonos mas oscuros, se pueden deber a algunas algas fla-
geladas, como Trachelomonas. Por io regular, son bastan-
te grandes y faciles de reconocer.
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3.6. Los colores calé-dorados pueden deberse a dia-
tomeas o a dinoflagelados.

3.7. Los colores lodosos indistintos o indefinidos, a
menudo débense a mezclas de tipos, o a plancton disperso
entre materia suspendida, no viviente.

*4. DISTINCION ENTRE PLANTAS Y ANIMALES

4.1. Es de importancia basica la capacidad para dis-
tinguir entre plantas y animales. Son relativamente faci-
les de reconocer e identificar las formas mas grandes de
plantas o animales. Las formas grandes semejantes a plan-
tas, flotantes o suspendidas, son, por lo general, de color
verde y se componen de muchas unidades o “células”, fa-
cilmente visibles a la simple vista. Pueden semejar ma-
sas de hilos enmarafiados o filamentos (algas) o pue-
den tener hojas y tallos (aunque, en este caso, no se pueden
considerar como verdaderos elementos del plancton). Des-
de luego, estas formas no se pueden mover por su pro-
pio esfuerzo. Algunas “plantas superiores” (no algas),
s6lo consisten de pequefias planchas u hojas, de color
verde, de 1.5 a 3.0 mm de seccién, con pequenas raices
colgantes, o de granulos ovalados verdes pequefos, de
0.8 a 1.5 mm de longitud.

Los animales mas grandes del plancton exhiben, ob-
viamente, caracteristicas animales. Pueden tener ojos y
miembros y mostrar mayor actividad que las plantas.
Pueden variar de incoloros, al través de varios tonos de
rojo, amarillo, café o negro. Algunos tienen forma de
gusanos y otros se asemejan a pequefas almejas con
miembros. Aunque pequefios, a menudo se pueden apre-
ciar sin el microscopio.

4.2. Las formas mas pequefias, a menudo miniscu-
las, puede consistir de una sola unidad o celda. En este
grupo, la distincién entre plantas y animales es, por lo
general, muy simple: las células de plantas tienen color
mientras que las células animales por lo general no lo
presentan. No es una buena base el movimiento para dis-
tinguir, en las formas mis pequeiias, las plantas de los
animales. Tampoco lo es el tono de color. Bien sea par-
das, amarillas, rojas, azul-verdes o verdes, se consideran
como “plantas” si contienen la sustancia quimica deno-
minada clorofila. Sin embargo, en las células extrema-
damente pequefias es muy dificil precisar el color.

*5. CLAVE DE CLASIFICACION

Mucho de lo publicado sobre la identificacién de or-
ganismos acuaticos es altamente técnico. Para permitir
que el principiante decida el grupo general al que perte-
nece su plancton, se presenta como una sugestién la clave
del cuadro nam. 10. La clave es estrictamente un juego
de “seguir instrucciones”. Se han de presentar muchos
casos en los que no sea posible hacer indicaciones con-



cretas sin recurrir a la terminologia técnica o bien aque-
llas donde las descripciones se hacen Gnicamente en tér-
minos relativos, En tales casos, hasta que no se adquiera
mayor destreza, los organismos deben registrarse como
“Indeterminados nim. 17, “Indeterminados nam. 27,
elc., para continuar con ¢l siguiente tipo.

La clave consiste de una serie de indicaciones dis-
puestas en “parejas” (grupos de dos), para ayudar al
observador a verificar una serie de decisiones sobre el
especimen o muestra particular. Se comienza con la pa-
reja nim. 1 y se decide cual indicaciéon (la o 1b) se apli-
ca al especimen en estudio. Se continda con la pareja
mencionada por el nimero impreso a la derecha de la
indicacién. Por ejemplo, si la muestra es microscopica,
esto es, demasiado pequefia para que se vea a simple vis-
ta, se sigue con la pareja niim. 3, aunque si la muestra es
suficientemente grande para que se vea (no para gue se

studie) sin un microscopio, se sigue con la pareja nim.
2. Se continia en esta forma, observando con frecuencia
a la muestra para refrescar la memoria, hasta que se
llega a una indicacidén concreta, que se continla con un
nombre, en lugar de hacer referencia a otra pareja. Este
es el nombre del grupo al que pertenece el especimen.

Los grupos generales y amplios que se mencionan en
la clave pueden ser aceptables para reconocimientos pre-
liminares o como indicaciones generales de ciertas con-
diciones. Para trabajos mas concluyentes sc requiere una
identificacién mas detallada. Para esta clase de trabajo
se usa una clave mas técnica y completa. Sin embargo,
hasta que no se haya adquirido mayor habilidad en una
identificacion mas detallada, debe procurarse que un es-
pecialista compruebe las conclusiones.

Si se observa que la clave no es aplicable para un es-
pecimen determinado, se supone que es una forma ex-
cepcional, que necesita de un tratamiento mas técnico.
Se hace a un lado como no determinada y se procede con
el sizuiente especimen. No se incluyen en la clave aque-
llas formas que, normalmente, se desarrollan adheridas
al fondo de los cuerpos de agua o seres que crecen sobre
tierra o en la vegetacion emergente, los granos de polen
v los huevecillos o larvas de diversos animales.

Para ilustraciones de los organismos que se describen
en la clave, véanse los Métodos Estdndar y las referencias
enumeradas en las pp. 98 a 99 de este manual, en es-
pecial la Ref. 2.

Cuabro 10

CLAVE PARA LA IDENTIFICACION TIPOS
DE PLANCTON

Siguiente
pareja

la. Organismos microscopicos, solo visibles al mi-
croscopio (de menos de 1 mm, aproximada-
mente, de longitud). . . . . . . . 3
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1b.

2a.

2b.

3a.

3b.

4a.

4h.

Sa.

7a.

Siguiente

pareja

Organismos mas grandes, de mas de 1 mm
de longitud. . . . . . . . . . .
Color verde, por lo general, de estructura fi-
lamentosa, o en sartas. . . . . . . .
Estructura en forma de insecto o de gusano,
o con dos valvas scmejantes a las de almejas.
A menudo, son visibles ojos, miembros y
cabellos. . . . . . . . . . . .
Pigmentados o coloridos (el color tiende a
desvanecerse con el tiempo, en muestras pre-
servadas). Las descripciones a continuacién
se refieren a materias vivas o recientemente
preservadas. . . . . . . . . . .
Incoloras o transparentes (algunas veces, se
pueden observar, en el interior del cuerpo,
particulas en su color de alimentos). . . .
Células que contienen estructuras internas,
tales como cuerpos especiales coloridos (clo-
roplastos), nicleo, etc. . . . . . . .
Células sin estructura interna evidente. Pig-
mentos en completa dispersién. Por lo gene-
ral, de color azuloso o azul-verde. El color se
puede observar muy débil al microscopio. Las
células aisladas pueden ser muy pequenas.
Algunas formas filamentosas capaces de ex-
hibir movimiento expontaneo: Algas azul-
verde (Cianofitas).

Plantas que consisten de células aisladas o de
grupos de células, libres para moverse como
una unidad. Hallanse presentes las manchas
rojas de los ojos. Uno, o mas, flagelos como
cabellos por células, anilogos a cabellos, que
imparten una intensa movilidad, con movi-
miento de rotacion masiva. Algunos tipos pue-
den cambiar de forma mientras nadan; al-
gunos tipos tiene plias largas: Flagelados.
Sin las caracteristicas descritas en 5%, . . .
Plantas verdes, de cualquier forma o tamafio,
pero que carecen de flagelos. . . . . .
Plantas de un color dorado o café dorado,
con tendencia a margenes angulares agudas.
Celdas de paredes rigidas, a menudo con di-
sefios regulares. Pueden ser redondas, en for-
ma de barca o filamentosas. Los tipos en forma
de barca o alargados pueden presentar movi-
mientos espasmédicos, en sentido longitudinal
o transversal. Algunas se adhieren, por sus
lados, para formar listones, otras se adhieren
por sus extremos, para dar lugar a distintas
formas de agrupamiento: Diatomeas.

Las plantas consisten de filamentos o de ma-
sas de filamentos o de estructuras filamento-
sas: Algas verdes filamentosas.

4




Siguiente
pareja

7b. Las plantas consisten de unidades de una
célula, o de varias células agrupadas en forma
compacta, sin formar masas o grupos fila-
mentosos: Algas verdes cocoides. (Coocoi-
monas).

Cuerpo se compone de una sola unidad o cé-
lula. Se puede encontrar encerrado en vainas
o capsulas protectoras. Cuando se encuentran
vivas pueden mostrar palpitaciones de peque-
fios cilios como cabellos. Se tienden a defor-
mar y a quedar irreconocibles cuando se pre-
servan, excepto en el caso de cubiertas o
capsulas: Protozoarios.

8b. El cuerpo compuesto de una estructura multi-
celular, relativamente compleja (pero sin
miembros). Coronas de cilios, semejantes a
cabellos, que cuando estin vivos palpitan ac-
tivamente en la regién de la cabeza; por la
preservacién se alargan y pierden su forma:
Rotiferos.

9a. Ojo(s) y miembros visibles, u ojos y cuerpo

transparente alargado. . . . . . . . 10

9b. El cuerpo encerrado en dos diminutas valvas,
como de almejas, dentro de las cuales se pue-

den extraer todos los miembros. Los miembros

Siguiente
pareja

articulados se extienden de las valvas para
nadar. Generalmente, las valvas son opacas.
Microcrustaceos: Ostrdcodos.

Un solo ojo escuro, a menudo con varias len-
tes adheridas

Dos ojos; cuerpo alargado, segmentado y
transparente, hasta de 12 mm de longitud.
Larvas de moscos: Chaoborus.

Dos cubiertas semejantes a valvas que caen a
cualquier lado del cuerpo. Los miembros se
extienden entre las valvas. A menudo, se pre-
sentan huevecillos en un gran saco, dentro de
la porcidn trasera superior de las valvas. Aba-
jo del ojo se presenta un pico. Microcrus-
ticeos: Branquiopodos o Pulga de Agua.

El cuerpo relativamente transparente, mas ci-
lindrico, sin valvas cubriendo a las extremi-
tremidades. Dos grandes apéndices o miem-
bros frontales (en realidad, antenas) que se
usan para locomocion, con los miembros res-
tantes cortos. Los jovenes de menor tamaio,
cuerpo mas redondeado, tres pares de apén.
dices conspicuos: Larva de Nauplius. Dos
masas de huevecillos, rojizas o anaranjadas,
que generalmente arrastra la hembra; micro-
crustaceos: Copépodos.

10a.
11
10b.

11a.

11b.

E. Procedimientos de Enumeracion

La denominada enumeracién del plancton compren-
de dos aspectos: la enumeracion de las diversas clases
(cualitativa) y la enumeracién del nimero de indivi-
duos (cuantitativa).

1. PROCEDIMIENTO PARA EL
ESTUDIO CUALITATIVO

El estudio cualitativo debe realizarse siempre con au-
mentos de alta potencia antes de iniciar la enumeracion
por el procedimiento Sedgwick-Rafter, a no ser que el
operador se encuentre bien familiarizado con el plancton
local. En un estudio cualitativo se procede como sigue:

1.1. Se prepara un montaje con cubreobjetos.

1.2. Se explora el portaobjetos con un aumento de
10 x (o menos, si se encuentra disponible), para identi-
ficar las formas grandes o aquellas que ya sean fami-
liares.

1.3. Se usa el objetivo seco de alta potencia (400x)
para identificar las pequefas especies, que no se pueden
reconocer con bajos aumentos.
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1.4. Se usa el objetivo de inmersién en aceite para
identificar las formas muy pequefias, especialmente dia-
tomeas. Cuando se aplica la inmersién en aceite con pre-
paraciones frescas, debe tenerse muy poca agua abajo
del cubreobjetos. Las diatomeas se observan mejor en pre-
paraciones de tipo permanente (Ref. 13). El principian-
te no debe intentar la clasificacién de las diatomeas en
géneros y especies, excepto para unas cuantas formas muy
reconocidas.

Nota: La celda para nannoplancton también se puede
usar para estudios cualitativos, con aumentos de 400x
(véase la sec. 10, mas adelante).

1.5. Se forma una lista con todos los organismos
identificados. Se les agrupa segin los tipos principales.
Se enlistan las formas no identificadas, anexando a la
lista unos eshozos de ellas, por si posteriormente se pue-
den identificar, con lo que se completaria la lista. La
lista es 1til por si misma, aunque se puede aumentar mu-
cho su utilidad en conexién con los procedimientos que
se presentan mas adelante.



2. ENUMERACIONES PROPORCIONALES

Si, ademas de enlistar las especies o clases, se hace
un registro del niimero relativo de ellas, como, por ejem-
plo, “60% especies A, 259, especies B, 10% especies C,
etc.”, el estudio llega a ser una enumeracién proporcio-
nal. Este tipo muy util de enumeracién aumenta, mate-
rialmente, el valor del estudio.

3. ENUMERACIONES DIFERENCIALES

Una enumeracién diferencial es una enumeracién
proporcional que se ha ampliado por las técnicas que se
describen mais adelante, a enumeraciones por mililitro.
Tiene la mayor utilidad potencial que cualquiera otro
tipo de enumeracion, puesto que no solo indica al ope-
rador las clases existentes de organismos sino que, al
mismo tiempo, su nimero y su propcrcién en el total.
También es la mas dificil de realizar, porque exige habi-
lidad para reconocer, a la vista, en la celda Sedgwick-
Rafter, cada especie o clase.

*4. ENUMERACIONES CUANTITATIVAS

Por lo general, las cantidades de plancton se regis-
tran en unidades por mililitro. Las unidades pueden ser
células u organismos individuales, “unidades de aglome-
racion” o “unidades estindar”. La distincién entre célu-
las u organismos y unidades de aglomeracién sc basa en
¢l concepto de si las células individuales de colonias, fila-
mentos u otras asociaciones se cuentan scparadamente o,
si las aglomeraciones completas de células, las colonias
o filamentos se cuentan como una unidad de aglomera-
cién. Las siguientes secciones se aplican a la enumeracién
de unidades de aglomeracién. (Para una discusién de las
unidades estandar o de otros métodos, consiltense los
Métodos Estindar y las Referencias 3 6 14.)

Aunque algunos de los procedimientos siguientes se
pueden verificar sin el ocular de Whipple, éste ayuda sin-
gularmente al trabajo; por lo tanto, se supone que se en-
cuentra instalado tal ocular.

*5. CALIBRACION DEL MICROSCOPIO

Para las estimaciones preliminares o en las fases ini-
ciales de un programa de analisis de plancton, se supone
que los aumentos se conocen exactamente. Por ejemplo,
un ocular 10x con un objetivo 10x, dan un aumento teo-
rico de 100x. Sin embargo, ligeras variaciones en el puli-
mento y montaje de las lentes, o bien, diferencias en los
procesos de manufactura pueden conducir a variaciones
de significacion en el aumento real. También se modifi-
can los aumentos por cambios en el ajuste interpupilar

de los microscopios binoculares, o en el ajuste del tubo de
un microscopio monocular. En el ambito de aumen-
tos de 200x, algunos fabricantes proporcionan objetivos
20x para usarse con oculares 10x, mientras que otros pro-
porcionan objetivos 21x. Para un trabajo preciso, debe
calibrarse cada microscopio contra una norma absoluta
(un micrémetro de campo), para cada combinacién de
lentes y para cada ajuste interpupilar o de longitud del
tubo. (Para instrucciones, deben consultarse los Métodos
Estandar, o la Ref. 19; también véase la sec. 8.3, mas
adelante).
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FIG. 21. UN CUBO DE AGUA VISTO A TRAVES

DE LA RETICULA DE WHIPPLE

Solo se encuentran enfocados los organismos que se encuentran
en el fondo de la celds Sedgwick-Rafter; debe cambiarse el foco
para estudiar todo el cubo.

*6. USO DE LA CELDA SEDGWICK-RAFTER

La celda Sedgwick-Rafter tiene 1 mm de profundidad,
20 mm de anchura y 50 mm de largo. Por lo tanto, con-
tiene 1,000 milimetros ciibicos, o 1 ml. Debido a su pro-
fundidad, es necesario mover el foco de la parte altd
hacia el fondo, para localizar los tipos de plancton que
se hunden y los que flotan (véase fig. 21).




*7. ENUMERACION TOTAL

La enumeracién total es una enumeracién de todos
los individuos de una clase particular en todo el volumen
de la celda. Por lo general, tinicamente se usa para los
organismos mas grandes, tales como las pulgas de agua
o los cyclops, que no se pueden muestrear en forma ade-
cuada en volamenes mas pequenos. Se utiliza, por lo ge-
neral, un microscopio estereoscépico o un ocular 5x -en
un microscopto compuesto.

*8. ENUMERACION EN FRANJAS

‘La enumeracién en franjas (véase fig. 23) es la enu-
meracién mas facil que se puede hacer con la celda Sedg-
wick-Rafter, utilizando un aumento 100x (objetivo 10x
y ocular 10x) o 200x (objetivo 20x y ocular 10x). El
(objetivo 20x es el de mayor poder que se puede utilizar
con la celda Sedgwick-Rafter; siempre que sea posible,
debe contarse con él). Se necesita una platina mecanica.
Se procede como sigue:

8.1. Se enumera una franja completa de la anchura
de la reticula de Whipple y de toda la longitud de la
celda Sedgwick-Rafter.

8.2. Se multiplica el nimero de células contadas por
20 cuando se usa un aumento de 100x, o por 40, cuando
se usa un aumento de 20x. El resultado proporciona una
estimacién del namero de células por mililitro.

8.3. Para obtener un multiplicador mas preciso, se
observa cuéntas veces la anchura de la reticula de Whip-

ple corresponde a la anchura de la celda de Sedgwick-
Rafter (véase Ref. 19).

*9. ENUMERACION EN CAMPOS SEPARADOS

La enumeracién de-campos separados se puede hacer
con platina mecanica. Si no se dispone de platina meca-
nica, es el unico método aplicable para una estimacion
cuantitativa con la celda de Sedgwick-Rafter. Se procede
como sigue:

9.1. Se cuentan o enumeran los organismos en diez
campos de la reticula de Whipple, ampliamente separa-
dos. Se debe evitar la enumeracién de campos cerca de
los extremos o de los lados de la celda; se -considera
como mas indicada una distancia de un tercio de los lados.
Para los organismos que caen dentro del limite de la

reticula, uno de los métodos es contar aquellos quc tie-
nen mas de la mitad dentro del Iimite e ignorar los que
tienen menos de la mitad dentro del limite. Otro método
es enumerar todos los organismos que toquen los lados
superior y derecho del cuadrado de la reticula desde
cualquier direccion e ignorar aquellos que tocan el lado
izquierdo y el inferior.

9.2. Para obtener la enumeraciéon por mililitro, se
multiplica el nimero obtenido por 100 si se trabaja con
100x; o por 400, si se trabaja con un aumento de 200x.

*10. UTILIZACION DE LLA CELDA
DE NANNOPLANCTON

Para obtener aumentos mayores de 200x, cuando se
verifican conteos cuantitativos, se puede usar el objetivo
40x con la celda de nannoplancton. Esta celda tiene solo
una profundidad de 0.4 mm, lo que, por lo general, per-
mite su uso, aun con un cubreobjetos num. 2. Sin em
bargo, debido a las diferentes dimensiones de la celda,
se necesita particular atencién para la calibracién e in-
terpretacion (consiltense los Métodos Estindar o Ref.
19). Esta celda puede ser muy util para situaciones es
peciales. Por ejemplo, como el volumen de la celda sélo
es de 0.1 ml, se puede explorar toda la celda buscando
formas grandes o raras, multiplicando el resultado por
10 para obtener la cuenta por mililitro. También se pue-
den estimar cuantitativamente con esa celda las grandes
concentraciones de plancton, como las que existen en la-
gunas de estabilizacion de aguas de desecho o en tanques
de lodos activados. La celda Sedgwick-Rafter presentaria
una capa demasiado gruesa, para que se pudiera ver a
través de ella.

*11. REGISTROS Y FORMAS

Ningiin formato aislado, para llevar los registros del
plancton, puede satisfacer todas las necesidades. Se pre-
sentan excelentes planes en las Ref. 2 y 18. Se encuen-
tran disponibles otros planes en las Ref. 3 y 14 y en los
Métodos Estindar, asi como en plantas potabilizadoras
que realizan analisis de plancton. Lo que es mas impor-
tante es el establecimiento de un programa bien planeado
de anotacién de registros, que permita evaluaciones com-
parativas.

F. Significacién y aplicacién de los resultados

Las algas son habitantes normales y constantes de casi
todas las aguas superficiales naturales, Dondequiera que
se desarrollen algas, se tienen que encontrar también bac-

terias, hongos y diversos animales. Estos diferentes orga-
nismos se interrelacionan en aguas a cielo abierto para
llevar a cabo la cadena vital. Las algas, como plantas ver-



des, utilizan los sélidos disueltos (minerales nutrientes),
el agua y el biéxido de carbono para su desarrollo. Las
bacterias y los animales se alimentan con la materia orga-
nica muerta de las algas. A su vez, las bacterias mueren
y sus cuerpos se desdoblan por otras bacterias regresan-
do asi los elementos, a la condicién mineral. Si se elimi-
nara alguna parte de este ciclo, el agua resultante podria
contener sustancias que producirian sabores y olores o
que, en otra forma, la harian indeseable. Los seres vivien-
tes sirven para estabilizar el agua y para degradar o des-
componer los materiales extrafios, que pudieran ser aca-
rreados en caso de polucion. Por lo tanto, no siempre
se puede considerar mala la presencia del plancton. (Se
encuentra una discusién mas completa de los diversos
efectos del plancton en la Ref. 2.)

Mientras mas frecuentemente se verifiquen las ohser-
vaciones, mayor es la probabilidad de precisar ¢l comien-
zo de un brote en el desarrollo del plancton. Las enume-
raciones pueden variar alrededor de unos cuantos cientos
por mililitros, durante largos periodos para a continua-
cion, en dos o tres dias, saltar stbitamente a miles. Este
incremento puede ser el resultado de un crecimiento puro
de la poblacién de plancton, estimulado por un cambio
en las condiciones ambientes o por la reversién prima-
veral o estival de un embalse estratificado, o como resul-
tado de una masa de plancton que se desplaza con aguas
provenientes o aportadas de alguna zona de aguas fér-
tiles. Tales casos hacen resaltar nuevamente la impor-
tancia de las mediciones de campo para determinar las
temperaturas del agua y de otros factores asociados a dis-
tintas profundidades, asi como la distribucién del planc-
ton, dia con dia, en las diferentes partes del embalse.

*1. EFECTO SOBRE LA OPERACION
DE LA PLANTA

Los niimeros excesivos de uno u otro de los tipos de
plancton pueden dar margen a dificultades sin fin en
las plantas potabilizadoras de agua, con ciclos mas cortos
de filtracion, presencia de olores y sahores y dificultades
con la floculacion y la sedimentacion. Por lo tanto. es
importante para el operador de la planta que conozca lo
que hay en el agua.

No se pueden fijar reglas especificas, en este manual,
que puedan tomar en cuenta todas las circunstancias lo-
cales. Seria enteramente erréneo citar una serie de enu-
meraciones de plancton y deducir que las consecuencias
de cada una seran siempre las mismas. En general. se
ha observado que las enumeraciones de unos cuantos cien-
tos de organismos por mililitro rara vez se asocian con
graves dificultades en la planta. mientras que enume-
raciones y proliferaciones de mas de 2.000 o 3.000 por
mililitro son. a menudo, de importancia. Sin embargo.
atin en numeros relativamente pequefos, pueden produ-
cir molestias ciertos tipos de plancton. Por ejemplo, se

Superficies no
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ha informado que el flagelado Synura es capaz de produ-
cir olores perceptibles, en nimeros de 20 a 30 colonias
o aun menos, por mililitro y que concentraciones mayo-
res de 100 pueden dar lugar a serias dificultades. En
concentraciones de unos cuantos cientos por mililitro,
las diatomeas como Synedra, Tabellaria o Melosira pue-
den reducir apreciablemente los ciclos de filtracion.

*2. DIAGNOSTICO DE LA CALIDAD DEL AGUA

El examen microscépico de una agua permite la de-
terminacién de la naturaleza real de la turbedad y del
color del agua. Es importante conocer si una condicién
turbia se debe al material inerte suspendido, que se pue-
de esperar que se sedimente en unos cuantos dias, o al
plancton, que puede llegar a crear dificultades.

Se puede aprender mucho sobre la calidad de una
agua por un examen del plancton que contiene. Aunque
lcs informes se encuentran muy lejos de ser completos en
esta discusion, se pueden hacer ciertas generalizaciones.

Las aguas en grave estado de polucién, tibias o duras
tienden a estimular a las algas azul-verde (cianoficeas).

Las aguas frias y limpias favorecen, por lo general,
a las diatomeas.

[.as algas verdes tienden a ser mis abundantes en la
primavera y a finales del otono.

Las proliferaciones de plancton animal se asocian. a
menudo, con una polucién parcialmente estabilizada.

Aunque se encuentran excepciones en casi cada grupo
de plancton, los datos de este tipo pucden, sin embargo.
ser muy utles en la administracion de los embalses de
agua. Para una discusién mas amplia sobre este tdpico.
véase Ref. 2.

Franjas

FIG. 22. ENUMERACION EN FRANJAS

Las “franjas” no se marcan en la celda, sélo representan la
zona enumerada.

*3. IMPORTANCIA DE LAS
OBSERVACIONES DE CAMPO

Siempre se deben estudiar las notas de campo para
conocer de la existencia de vientos intensos, dias nubla-
dos, temperaturas impropias de la estacién o algan otro
factor que pudo haber afectado la recoleccién. Asimismo,
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deben tomarse en cuenta estos factores en la aplicacién
de las medidas correctivas que se puedan considerar ade-
cuadas.

*4. PREDICCION DE LAS PROLIFERACIONES

Como queda anteriormente explicito, el uso especifico
de las enumeraciones de plancton varia de planta a plan-
ta potabilizadora. Sin embargo, se debhe poner de relieve
que los desarrollos stbitos, o proliferaciones de plancton
tienden a presentarse, ano con afio, aproximadamente,
por el mismo tiempo. Es asi que uno de los grandes bene-
ficios que puedan resultar de un programa sistematico
de enumeraciones de plancton es la habilidad para prever
las proliferaciones que son de esperarse. Estas prediccio-
nes permiten abastecerse oportunamente de carbén acti-
vado, cloro o cualquiera otro material critico, en antici-
pacién de una demanda siibita. Si el abastecimiento de
agua cruda permite la aplicacién de medidas restrictivas.
la primera aparicién de un organismo, que se conoce
que provoca dificultades en determinada época del afio,
puede ser la sefial para la aplicacién de sulfato de cobre,
previniendo de esta manera que llegue a constituirse en
un problema.

*5. RESTRICCION DEL PLANCTON

Se dispone de dos procedimientos generales para la
restriccién del plancton en las aguas superficiales: la re-
duccién de la fertilidad (restriccién de la polucién) o la
restriccion quimica.

5.1. La restriccién de la polucién gs, a menudo, un
problema de una zona muy amplia que, con frecuencia,
se encuentra fuera de la jurisdiccién del personal de la
planta potabilizadora. Sin embargo, a menudo, los infor-
mes sobre la presencia de plancton provocado por la polu-
cion puede auxiliar a las autoridades locales dedicadas al
control de la polucién. La restriccién de la polucién vy
la regulacion del gasto se encuentran entre las pocas téc-
nicas disponibles para restringir el plancton en los rios.

5.2. Hasta donde se conoce, no se ha encontrado un
‘sustituto satisfactorio del sulfato de cobre para el control
quimico del plancton en lagos o embalses. En muchos lu-
gares, se encuentran bien establecidas las dosis de sulfato
de cobre para el control del plancton. (En la Ref. 2 se
presenta un cuadro que muestra la toxicidad relativa del
sulfato de cobre a las diferentes especies de algas; esto
puede capacitar al operador para ahorrar cantidades im-
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portantes del reactivo, al tener conocimiento de las espe-
cies existentes de algas).

*6. SELECCION DEL NIVEL ADECUADO
PARA LA TOMA

Si la planta se encuentra capacitada para regular la
profundidad de la toma de agua en el embalse, el cono-
cimiento del plancton y de otras caracteristicas del agua
a varias profundidades permite al operador seleccionar
el nivel mas favorable para la toma. Este no es siempre un
nivel profundo, pues algunas formas de plancton se pue-
den concentrar entre 4.5 y 6.0 m y estar virtualmente
ausentes en la superficie. Esta situacién puede cambiar de
la noche del dia, pues las formas animales se pueden des-
plazar hacia la superficie durante la noche y algunas al-
gas pueden tender a sumergirse. Hay una tendencia gene-
ral del plancton a distribuirse verticalmente, en forma
mas uniforme, durante la noche que durante el dia.

*7. REGULACION DEL TRATAMIENTO
EN EL INTERIOR DE LA PLANTA

‘Muchos operadores aprovechan los exdmenes de planc-
ton dentro de la planta para determinar la efectividad del
tratamiento. Las muestras, que se analizan antes y des-
pués de uno, o mas, de los distintos procesos del tratamien-
to, muestran la eficiencia de tales procesos en la eli-
minacién fisica del plancton y de cualquiera otra sustan-
cia en forma de particulas.

*8. ADMINISTRACION DE LOS SISTEMAS
DE EMBALSES

Por la simplicidad de los examenes de plancton. lo
mismo que por su importancia, los examenes de planc-
ton y observaciones relacionadas con los mismos scn iiti-
les, a menudo, en la administracion de los sistemas de
abastecimiento de agua, que comprenden dos. 0 mas. em-
balses u otros cuerpos de agua. Tales ohservaciones pue-
den servir como sefal de la aproximacién de una rever-
sién o como advertencia de un estancamiento indeseahle
de agua u otra condicién peligrosa. Estos datos pueden
permitir que se pongan fuera de servicio los embalses
afectados, antes de que el agua inconveniente contamine
el sistema. Los exdmenes de plancton auxilian también
en la determinacion del momento en que tal embalse
vuelve a quedar Util para el servicio.
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Introduccioén

Los instrumentos estan siendo utilizados en muchas fases de la actividad diaria y el
laboratorio de una planta de tratamiento de aguas no es una excepcion. Cursos de adiestra-
miento cortos y largos estan poniendo énfasis en la importancia de los instrumentos para
efectuar anilisis precisos y exactos. Este suplemento a los Procedimientos simplificados para
el examen de aguas corresponde a un reconocimiento y promocién de esta tendencia. Se ha
puesto énfasis en los instrumentos comunes que pueden beneficiar al operador de la planta
més que al analista especializado o sofisticado. En relacién con el objetivo del manual
original, M-12, los procedimientos tienen por objeto ayudar a mejorar la operacién de una
planta de tratamiento de aguas.

Las siguientes personas colaboraron en la preparacién de este anexo:

Michael J. Taras, Presidente

E. Robert Baumann Thomas W. Knowlton
Robert J. Becker Thurston E. Larson
Joseph J. Connors Earl F. McFarren
Paul D. Foley J. Robert Popalisky
Robert E. Hansen J. Kevin Reilly

E. James Hornung Kenneth E. Shull
Kenneth F. Knowlton John E. Vogt
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l-a METODOS INSTRUMENTALES

En la mayoria de las plantas de tratamiento de aguas se
utilizan cominmente instrumentos para el anilisis quimico,
Hay varias razones para esto. Se economiza tiempo de ana-
lisis con una mejora en la sensibilidad y precisién de las
determinaciones. Los instrumentos pueden eliminar las pre-
disposiciones humanas, evitan a menudo las interferencias
por color y turbiedad que afectan a las estimaciones vi-
suales, y minimizan en muchos casos el nimero de patrones
que deben ser preparados para el trabajo colorimétrico.

Los instrumentos no son una panacea. Deben ser utili-
zados en forma adecuada y revisados con frecuencia para
evitar posibles valores falsos que pueden ser ocasionados
por un equipo defectuoso y/o una operacién inapropiada.

La mayor parte de los métodos colorimétricos descritos
en el capitulo “Exdmenes quimicos’ se puede completar
tanto mediante instrumentacién como por comparacién
visual. Ademds de los métodos fotométricos, este suple-
mento se referird brevemente a las determinaciones ins-
trumentales comunes para cloro residual, turbiedad, pH,
fluoruros y conductividad—todas las cuales estdn en el pro-
grama de rutina de laboratorios calificados de plantas de
tratamiento de aguas. Se ha puesto énfasis en los ins.
trumentos de bajo precio, de menos de EUA$1,000 y no en
los modelos digitales y automaticos sofisticados.

Cifras Significativas. El informe de un resultado anali-

tico deberia contener solo los nameros garantizados por el
método. Con excepcién de la dltima cifra, todos los digitos
que se indiquen deberian ser conocidos con certidumbre.

Las mediciones de laboratorio se desarrollan con un
grado variable de cuidado y precisién. Las muestras pueden
medirse con tubos de Nessler, probetas graduadas o
pipetas, dependiendo del propésito del andlisis y de los
resultados esperados. Las pipetas volumétricas se reservan
normalmente para las operaciones mas exactas. Los reac-
tivos quimicos s6lidos pueden ser pesados hasta menos de
un miligramo en muchas balanzas analiticas. Las titula-
ciones pueden ser realizadas con buretas marcadas con divi-
siones de 0.1 6 0.05 ml. Las soluciones para anilisis
quimicos pueden ser preparadas con el grado de exactitud
deseado de acuerdo con las necesidades.

En general, los instrumentos descritos en este suple-
mento pueden ser leidos con precisién hasta dos cifras, y se
puede estimar una tercera; por lo tanto, el resultado se in-
formara normalmente con tres o menos cifras. Sin embargo,
debe prestarse atencién constante al hecho de que el
resultado final quedard determinado por la medicion hecha
con la menor precision—el eslabén mas débil de la cadena.
El valor que finalmente se informe deberia ser redondeado
para reflejar la medicién menos precisa (peor) y no la mds
precisa (mejor).

Métodos fotométricos

1. PROPOSITO DEL ENSAYO

El fotédmetro ha llegado a ser una pieza valiosa en los
lahoratorios modernos debido a su precisién y exactitud, asi
como por el ahorro del tiempo de trabajo. El instrumento
puede medir pequedas diferencias de intensidades de color
que no son vistas facilmente por el ojo humano, eliminando
por lo tanto el factor humano variable en la estimacién
visual del color. Otras ventajas incluyen la eliminacién de
las cambiantes condiciones de la luz natural, variaciones en
el espectro de las lamparas y ceguera al color del ana-
lista—todo lo cual puede afectar adversamente las estima-
ciones visuales.
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La mejora de la precisién y exactitud que puede
obtenerse con la fotometria permite un método simple para
evaluar la aplicabilidad de una técnica analitica a una
muestra de agua de composicién desconocida. El procedi-
miento denominado de adicién estandar o de agregado in-
volucra la introduccién de cantidades conocidas del cons-
tituyente que se va a medir en porciones separadas pero
iguales de la muestra, observando luego cuinto del total es
recuperado. Se debe agregar una cantidad suficiente del
constituyente para sobrepasar los limites del error ex-
perimental.




2. ADVERTENCIA

Los fotémetros producen los mejores resultados en la
parte central de su escala operativa, representada por una
transmitancia de 20% o una absorbancia de 0.70 en la parte
baja de la escala, y un 80% de transmitancia o 0.10 de ab-
sorbancia en el extremo mds alto. A bajas transmitancias o
altas absorbancias, 10% o 1.0 respectivamente, el instru-
mento responde con poca sensibilidad a cambios aprecia-
bles de color y concentracién. A altas transmitancias o bajas
absorbancias, 95-100% o 0.02 respectivamente, pequeiias
diferencias en la construccion de las cubetas (recipientes
para la muestra o celdas) y su colocacién en el comparti-
mento de la muestra pueden afectar en forma importante
las lecturas. Pueden producirse también errores por la
presencia de humedad condensada, polvo, o huellas dac-
tilares en las superficies de la cubeta, o burbujas en la
solucién. En estas circunstancias la comparacién visual de
colores muy débiles en tubos Nessler puede ser mejor que la
medicién fotométrica en la zona de 90-100% de transmi-
tancia 0 0.04 de absorbancia.

El analista debe estar continuamente alerta ante la posi-
ble aparicién de colores débiles y de turbiedad en las mues-
tras y patrones, que pueden facilmente pasar sin ser notados
durante las mediciones fotométricas. Dado que el ins-
trumento entrega una lectura, aunque esta sea discutible,
todo valor no usual debe ser verificado para eliminar
sospechas con respecto a su validez.

Desde el punto de vista fisico debe prestarse atencién a
la posibilidad de fatiga y pérdida de sensibilidad de las
fotocélulas, a fluctuaciones en ¢l voltaje de la linea y a fallas
eléctricas y mecdnicas del instrumento.

Una préctica adecuada requiere la preparacién de un
testigo de los reactivos junto con cada conjunto de
muestras, y por lo menos un patrén en el extremo superior
de la escala de concentracién 6ptima a fin de confirmar la
confiabilidad de la curva de calibracién, reactivos, ins-
trumentos y técnica del analista. Cuando se utilizan ins-
trumentos para lecturas horarias, deben ser revisados una o
dos veces durante cada turno.

3. APARATOS

3.1 Un fotémetro consiste de S componentes basicos: (1)
una fuente de luz, (2) una unidad de control de longitud de
onda, (3) un detector, (4) un medidor, (3) un compartimento
para la muestra. Un foco produce una luz blanca que es una
mezcla de varios colores. Cuando se hace pasar laluz blanca
a través de un filtro de color, rejilla de difraccidn, o prisma,
se puede aislar el color deseado. El color seleccionado es
generalmente complementario del que se produce en la
muestra. La luz seleccionada pasa a través de la muestra
tratada y la magnitud de la absorcién (obscuridad) es
registrada en un detector conectado a un medidor graduado
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en % de transmitancia o unidades logaritmicas de absor-
bancia. El compartimento de la muestra puede aceptar una
variedad mds o menos amplia de frascos, desde tubos de en-
sayo de 10 mm de didmetro hasta celdas especiales de 100
mm de paso de luz o mds. Los pasos de luz mds extensos
permiten la estimacién de concentraciones mas bajas. En la
mayor parte de los casos las dimensiones de los frascos para
muestra denominados cubetas caen en el grupo de 25 mm o
menos. Del precio final de venta dependen los refinamien-
tos que se incluyen en un instrumento determinado.

3.2 Precauciones para la operacién:

Se recomiendan varias precauciones en la operacién de
todos los instrumentos. Cada instrumento debe ser llevado a
cero y estandarizado de acuerdo a las instrucciones del
fabricante. La cubierta del compartimento de la celda debe
mantenerse herméticamente cerrada durante las medi-
ciones instrumentales a fin de minimizar las fugas de luz. El
compartimento de la muestra debe mantenerse en todo
momento limpio y seco para evitar daiio y corrosién de las
unidades vitales. Las superficies externas de la cubeta
deben ser limpiadas con un pafio o papel suave para
eliminar el polvo, liquido y marcas de suciedad que pueden
ocasionar lecturas incorrectas. Las cubetas deben en-
juagarse para eliminar los restos de ensayos anteriores con
el objeto de asegurar lecturas confiables de los patrones y
muestras que se estdn examinando. Puede ser necesario en-
juagar con agua destilada para lograr la remocién deseada.
Dado que los sistemas de lectura de los instrumentos varian,
la posicién adecuada del ojo es importante para hacer una
lectura precisa.

3.3 Verificacioén de los accesorios:

A su recepcién, se debe examinar la idoneidad y condi-
ciones de operacién del instrumento y aparato suminis-
trado. Se deben inspeccionar las cubetas para revisar si
existen picaduras o rayaduras superficiales que pueden
afectar adversamente a las lecturas instrumentales.

La colocacién de las cubetas en el compartimento de la
muestra merece atencién especial, y la evaluacién puede
realizarse como sigue:

a. Después que el instrumento ha sido encendido y
calentado durante varios minutos, ponga el control de
longitud de onda a 510 nanémetros o inserte un filtro de
color azul en la abertura apropiada.

b. Llene cada cubeta limpia hasta el mismo nivel con
agua destilada y limpie huellas dactilares, polvo y manchas
de las superficies exteriores con un pafio o papel suave, sin
pelusas.

c. Introduzca la primera cubeta en el compartimento de
la celda y ajuste el medidor a una lectura de 95% de
transmitancia o 0.020 de absorbancia,

d. Retire la primera cubeta y rempldcela por las otras,
una por una, anotando la lectura de transmitancia o absor-
bancia de cada cubeta individual.

e. Si es necesario, haga girar los tubos o frascos en el
compartimento de la muestra para que todas las lecturas



sean iguales (95.0% de transmitancia o 0.020 de absorban-
cia), utilizando el resto de los tubos o frascos que se han ad-
quirido. (Se puede tolerar una diferencia de 0.5% en
transmitancia o 0.002 de absorbancia entre las lecturas de
tubos individuales).

f. Marque permanentemente cada tubo para indicar la
posicién adecuada de introduccién en el portatubos a fin de
lograr la tolerancia de 0.5% de transmitancia o 0.002 de ab-
sorbancia.

g. Repita este procedimiento remplazando el agua des-
tilada con la solucién de cromato de potasio descrita en el
parrafo 3.4b a fin de identificar las cubetas y tubos que
tienen longitudes de paso internas que hacen juego y pro-
ducen por lo tanto resultados idénticos. En este dltimo caso,
haga las lecturas de transmitancia o absorbancia al 60% o a
0.222 en la escala del medidor, en vez del 95% o 0.020 utili-
zado con el agua destilada.

3.4 Revisién del funcionamiento del instrumento:

a. Aunque hay varias revisiones instrumentales posi-
bles, haga por lo menos una verificacién operacional de
rutina cuando e} instrumento se utiliza solo ocasionalmente.
Cuando se le utiliza en forma horaria haga una o dos revi-
siones por turno.

b. Disuelva suficientes cristales de cromato de potasio

(K2CrO4) en agua destilada para preparar una solucién que
produzca una transmitancia entre 35-60% o 0.450-0.220 de
absorbancia.

c. Anote para referencia futura la lectura exacta de
transmitancia o absorbancia de la solucién de cromato de
potasio cuando el instrumento estd funcionando en forma
adecuada. Adopte medidas de correccién inmediatas cuan-
do las lecturas de las revisiones de rutina se aparten de esta
cifra.

d. Dado que la solucién de cromato de potasio es relati-
vamente estable prepare por lo menos un litro de solucién
para utilizarla durante un periodo prolongado. Bote la pe-
quefia cantidad que necesita para una revisién de rutina,
para no arriesgar la contaminacién que podria producirse al
devolver la solucién de cromato de potasio de prueba a la
botella original de almacenamiento.

4. PROCEDIMIENTO GENERAL PARA PREPARAR
LA CURVA DE CALIBRACION

4.1 Prepare curvas de calibracién para los métodos
colorimétricos descritos en este manual siguiendo las guias
para longitud de onda, filtro de color, paso de luz, y concen-
traciones que se presentan en la tabla que sigue:

. Longitud de
Constitu- Método colori- onda Filtro de Paso de luz Concentracién
yente métrico nanometros color cm mgll
Aluminio Aluminon 525 Verde 1 0.05-1
Nitrégeno
amoniacal Nessler 400-425 Violeta S 0.05-1
1 04 -5
Cloro
residual N, N-dietil-p-
fenilendiamina
(DPD) 515 Verde | 0.05-4
Ortotolidina-
arsenito 400-450 Violeta 5 0.02-0.3
1
490 Azul-verde 1 0.5 -7
Diéxido de
cloro N, N-dietil-p-
fenilendiamina
(DPD) 515 Verde 1 0.05-4
como cloro
0.03-1.5
como didxido
de cloro
Cobre Cupretol 435 Violeta 1 0.05-1
Hierro Fenantrolina 510 Verde S 0.01-0.08
0.10-0.4
Manganeso  Persulfato 525 Verde S 0.02-0.4
1 0.10-1.5
Fosfato Azul de 650-690 Rojo S 0.04-0.5
molibdeno 1 0.3 -2
Silice Molibdosilicato 410 Violeta S 0.08-5
i 4 -25
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4.2 Dado que cada método colorimétrico tiene limites
de concentracién bien definidos, estreche o extienda estos
limites en cierta medida variando la longitud de onda o el
filtro de color y las dimensiones del paso de luz. Tenga
cuidado con colores interferentes que podrian anular este
procedimiento. Use de preferencia una longitud de onda o
un filtro de color que produzca una linea de calibracién
recta mas bien que una curva. Se puede utilizar una linea
curva si la curvatura no es muy severa.

4.3 Utilizando agua destilada® y una solucién patrén
del constituyente que se estd examinando, prepare por lo
menos cinco patrones que vayan desde el limite de concen-
traci6n mds bajo al més alto, incluyendo otras tres concen-
traciones espaciadas uniformemente, y ademds un testigo
de los reactivos.

4.4 Agregue los reactivos en la secuencia requerida
para desarrollar el color en cada patrén.

4.5 Siga exactamente los mismos pasos necesarios para
el andlisis de las muestras. Preste especial atencién al
espaciamiento adecuado de los patrones y muestras y al
tiempo necesario cuando este dltimo es importante en el
desarrollo del color para obtener resultados correctos.

4.6 Agregue un volumen adecuado de cada patrén desa-
rrollado a tubos, frascos o cubetas pareados, separados y
limpios, que calcen en el instrumento fotométrico disponi-
ble.

4.7 Ajuste el instrumento a la longitud de onda correcta
o inserte el filtro de color mas adecuado en la abertura
especificada.

4.8 Después de un tiempo suficiente de calentamiento,
lleve ¢! instrumcnto a ccro con agua destilada o con un
testigo de los reactivos preparado como se especifica para el
componente de interés. En el caso de modelos de laborato-
rio operados con la red eléctrica, caliente el instrumento
antes de esta etapa y manténgalo preparado hasta que esté
listo para hacer las mediciones.

4.9 Anote la absorbancia o el % de transmitancia de la
lectura del medidor para cada uno de los patrones. Adopte
la posicién visual correcta cuando esté haciendo las lec-
turas.

4.10 Asegiirese de que las lecturas se hagan con el com-
partimento de la muestra herméticamente cerrado.

4.11 Grafique las lecturas del instrumento contra la
concentracién de una de las dos maneras siguientes para
obtener la curva de calibracién:

a. Grafique la absorbancia contra la concentracién en
papel milimetrado ordinario o

b. Grafique el % de transmitancia en la escala loga-
ritmica contra la concentracién en la escala lineal de un
papel semilogaritmico.

* Filtre el agua destilada a través de un filtro de membrana de 0.45 um
cuando existan niveles de turbiedad que puedan interferir (0.5-3.0 0 més
unidades de turbiedad nefelométricas).
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c. Dibuje una linea suave que una los puntos. Una linea
recta que parte del punto cero del gréfico indica un sistema
de color ideal para uso fotométrico (que esta de acuerdo con
la ley de Beer). Una curva de este tipo aparece en la figura
de la pdgina 10. Si bien las curvas de calibracién tienden a
desviarse de la linea recta a altas concentraciones del com-
ponente buscado, otras causas de desviacion pueden tener
su origen en factores instrumentales tales como una banda
demasiado ancha del filtro de color, luz que penetra debido
a fugas, imperfecciones épticas, o alineamiento dptico o
mantenci6én inadecuados. La tabla de la pagina 12 permite
la conversién del % de transmitancia a lecturas de absor-
bancia en el caso de que no se disponga de papel semi-
logaritmico.

5. PROCEDIMIENTO GENERAL PARA MUESTRAS
DE AGUA DESCONOCIDAS

5.1 Manipule las muestras de agua desconocidas lle-
vando el instrumento a cero, de acuerdo a las circunstan-
cias, con uno de los dos testigos siguientes:

a. Use agua destilada como testigo cuando la muestra
de agua es clara e incolora.

b. Tome como testigo una porcién de la muestra
original no tratada que contiene color o turbiedad natural.
Un testigo semejante a menudo anula la falsa lectura
fotométrica dada por el color o turbiedad natural.

5.2 Cuando los reactivos quimicos dan color o tur-
biedad, trate un volumen paralelo de agua destilada en
forma similar a la muesira de agua. Determine instrumen-
talmente la cantidad de color producida contra un testigo
de agua destilada no tratada, convierta la lectura foto-
métrica a mg/l o ugll refiriéndose a la curva de calibracién,
y sustraiga los mg/l o ug/l resultantes del valor contenido en
cada muestra de agua. Determine este testigo de reactivos
cuando los prepare y utilice por primera vez, y luego a
intervalos semanales a menos que una subsecuente contami-
nacién o deterioro del reactivo justifique una mayor fre-
cuencia.

6. PROCEDIMIENTO GENERAL PARA LA
VERIFICACION CONFIRMATORIA MEDIANTE
ADICION ESTANDAR

La verificacién confirmatoria mediante adicién estdndar
proporciona un método de eliminar sospechas respecto a la
presencia de interferencias y permite establecer la
naturaleza positiva o negativa de la interferencia en
muestras nuevas o poco frecuentes de las cuales se sabe
relativamente poco.

6.1 Mida tres porciones iguales de la muestra de agua
desconocida.

6.2 Agregue a la primera porcién una cantidad cono-
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1.5 1.824 26.5 577 51.5 .288 76.5 116
2.0 1.699 27.0 .569 52.0 .284 77.0 114
2.5 1.602 27.5 .561 52.5 .280 77.5 111
3.0 1.523 28.0 .553 53.0 276 78.0 .108
3.5 1.456 28.5 .545 53.5 272 78.5 105
4.0 1.398 29.0 .538 54.0 .268 79.0 .102
4.5 1.347 29.5 530 54.5 264 79.5 100
5.0 1.301 30.0 .523 55.0 .260 80.0 .097
5.5 1.260 30.5 516 55.5 .256 80.5 .094
6.0 1.222 31.0 .509 56.0 252 81.0 .092
6.5 1.187 31.5 .502 56.5 .248 81.5 .089
7.0 1.155 32.0 .495 57.0 244 82.0 .086
7.5 1.126 325 .488 57.5 .240 82.5 .084
8.0 1.097 33.0 .482 58.0 237 83.0 .081
8.5 1.071 33.5 475 58.5 .233 83.5 ..078
9.0 1.046 34.0 469 59.0 229 84.0 .076
9.5 1.022 34.5 .462 59.5 226 84.5 073
10.0 1.000 35.0 456 60.0 222 85.0 071
10.5 979 35.5 .450 60.5 218 85.5 .068
11.0 .959 36.0 .444 61.0 215 86.0 .066
11.5 939 36.5 438 61.5 211 86.5 .063
12.0 921 37.0 .432 62.0 .208 87.0 .061
12.5 .903 37.5 426 62.5 .204 87.5 .058
13.0 .886 38.0 420 63.0 .201 88.0 .056
13.5 .870 38.5 414 63.5 197 88.5 .053
14.0 .854 39.0 409 64.0 194 89.0 051
14.5 .838 39.5 .403 64.5 191 89.5 .048
15.0 .824 40.0 .398 65.0 187 90.0 .046
15.5 .810 40.5 392 65.5 .184. 90.5 .043
16.0 .796 41.0 .387 66.0 181 91.0 .041
16.5 .782 41.5 382 66.5 177 91.5 .039
17.0 .770 42.0 377 67.0 174 92.0 .036
17.5 157 42.5 372 67.5 AT 92.5 034
18.0 .745 43.0 367 68.0 .168 93.0 .032
18.5 733 43.5 .362 68.5 .164 93.5 .029
19.0 721 4.0 357 69.0 161 94.0 .027
19.5 710 44.5 352 69.5 .158 94.5 .025
20.0 .699 45.0 347 70.0 155 95.0 .022
20.5 .688 45.5 .342 70.5 152 95.5 .020
21.0 .678 46.0 337 71.0 149 96.0 018
21.5 .668 46.5 332 71.5 .146 96.5 .016
22.0 .658 47.0 328 720 .143 97.0 013
22.5 .648 47.5 323 72.5 .140 97.5 011
23.0 .638 48.0 319 73.0 139 98.0 .009
23.5 .629 48.5 314 73.5 134 98.5 .007
24.0 620 49.0 310 74.0 131 99.0 .004
24.5 611 49.5 305 74.5 128 99.5 .002
25.0 .602 50.0 301 75.0 125 100.0 .000
25.5 .594 50.5 297 75.5 122
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cida de solucién patrén que contenga el componente
buscado.

6.3 Agregue a la segunda porcién de la muestra otra
cantidad conocida, pero mayor, de la misma solucion
patrén.

6.4 Deje la tercera porcién sin agregado.

6.5 Diluya todas las porciones al mismo volumen con la
muestra de agua desconocida.

6.6 Desarrolle el color en las tres porciones, de acuerdo
con el procedimiento prescrito.

6.7 Si los resultados de las dos primeras muestras co-
rresponden al de la muestra original (tercera porcién), mds
las cantidades artificialmente agregadas, se puede suponer
que el resultado de la muestra original, sin agregados, es el
correcto. Si las recuperaciones difieren de la cantidad
agregada, por exceso o defecto, en méds que el error ex-
perimental,. la dificultad puede ser atribuida a una in-
terferencia presente en la muestra desconocida.

7. CONJUNTO DE INSTRUMENTOS

Varios fabricantes proporcionan un equipo que consiste
de un instrumento fotométrico, curvas precalibradas de
transmitancia o absorbancia, y reactivos para la deter-
minacién de una variedad de constituyentes. Los intrumen-
tos pueden operar mediante una bateria o con una fuente

de corriente alterna. Los equipos estdn preparados segun la
idoneidad de los instrumentos especificos.

Debe prestarse especial atencién a los reactivos
quimicos proporcionados con el equipo instrumental. Pese
a los esfuerzos de cada fabricante para ofrecer reactivos
estables, las preparaciones quimicas pueden deteriorarse
con el tiempo. Se recomienda revisar periédicamente los
reactivos para verificar uno o mas puntos de las curvas de
calibracién proporcionadas. Cualquier variacién exige que
se realice una investigacién cuidadosa ya que puede ser oca-
sionada por uno o mas de los siguientes factores: (1) un pro-
cedimiento desarrollado inadecuadamente, (2) una solucién
patrén o reactivo deteriorado, o (3) defectos instrumentales
tales como ingreso de luz, imperfecciones épticas, o mante-
nimiento o alineamiento Gptico inadecuados.

Obviamente, las soluciones patrén y los reactives defec-
tuosos deben ser eliminados y deben adquirirse o prepa-
rarse otros frescos. La exposicidn a la luz del sol o a condi-
ciones extremas de calor o humedad pueden también acor-
tar la vida atil de los reactivos y patrones, requiriendo
medidas protectoras para evitar el deterioro debido a las
causas mencionadas.

Se dispone comerciaimente de patrones para varios
analisis como una ayuda para el analista que no dispone de
los reactivos o facilidades necesarias, o que desea una
verificacién de control de calidad en relacién con la
precision de su propio trabajo.

Conductividad

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Dado que la conductividad de las aguas potables estd a
menudo relacionada con la concentracién de las sales
minerales disueltas o del residuo filtrable, variaciones de lo
normal pueden indicar cambios en la composicién mineral
del agua cruda, variaciones estacionales en los reservorios,
fluctuaciones diarias en las substancias quimicas de los rios
contaminados, o la presencia de residuos industriales. Sin
embargo, solo la experiencia con un determinado abasteci-
miento de agua confirmara la importancia de las determina-
ciones de conductividad. La conductividad puede también
proporcionar una clave valiosa en relacién con el tamafo
aproximado de una muestra de agua desconocida que debe
recogerse para un anilisis quimico corriente. La mayor
parte de las aguas potables en los Estados Unidos pre-
senta una conductividad de aproximadamente 50-1000
micromhos/cm a 25°C, aunque aguas altamente minerali-
izadas exceden de la Gltima cifra indicada. La costumbre de
informar los valores de conductividad en micromhos/cm a
25°C requiere la determinacién precisa de la temperatura
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de cada muestra al momento de determinar la conduc-
tividad.

2. ABDVERTENCIA

Los electrodos de platino deben ser limpiados y replati-
nizados cada vez que las lecturas del instrumento se hacen
erraticas o poco precisas, o cuando la inspeccién revela que
se ha desescamado parte del negro de platino. La conduc-
tividad aumenta con la temperatura a una tasa de aproxi-
madamente 2% por grado Celsius, por lo que una medicién
precisa de la temperatura es muy importante. Es preferible
dejar sedimentar agua que contiene cantidades importantes
de materias en suspensién antes de realizar una medicién
de conductividad con el objeto de disminuir la posibilidad
de ensuciar el electrodo de la celda. Aceites y grasas pueden
cubrir también los electrodos y afectar la precisién de las
lecturas—un problema que puede ser eliminado sumer-
giendo los electrodos en soluciones detergentes de acuerdo
a las necesidades.




3. APARATOS

3.1 Los instrumentos de conductividad consisten de una
fuente de corriente alterna, un puente de Wheatstone, un
indicador de cero y una celda de conductividad. El punto
cero se determina mediante un galvanémetro de corriente
alterna o un tubo catédico. Algunos instrumentos dan lec-
turas en ohmios mientras que otros las entregan direc-
tamente en conductividad o en unidades de conductancia
de micromhos/cm. Usando circuitos de estado sélido, de
bajo consumo, se fabrican medidores de conductividad de
lectura directa, compactos, operados mediante baterias,
adecuados para uso en el campo. Los instrumentos de
buena calidad para laboratorio y campo estdn equipados
para su operacién dentro de amplios limites de conduc-
tividad.

3.2 La celda de conductividad constituye uno de los
brazos del puente de Wheatstone, un dispositivo para la
medicidn de la resistencia eléctrica. La celda contiene un
par de electrodos montados rigidamente, cuyo disefo,
forma, tamafio y posicién tienen influencia sobre el valor
numérico de la constante de la celda. La constante de la
celda se determina midiendo la resistencia de una solucién
patrén 0.0100 M de cloruro de potasio a 25°C. Una cons-
tante de celda entre 0.1 a 2.0 es satisfactoria para la
medicién de la mayor parte de las aguas potables. Celdas
con una constante de 0.1 producirdn mejores resultados
entre 1 a 400 micromhos/cm, mientras que celdas con
constantes de 2.0 funcionardn mejor entre 200-10000 mi-
cromhos/cm. Hay celdas de conductividad con electrodos
platinizados, tanto en forma de pipetas como de tipe de in-
mersién, adecuadas para mediciones en laboratorio. Elec-
trodos de metales comunes duraderos (acero inoxidable en-
tre otros) se utilizan ampliamente para mediciones con-
tinuas y estudios en el campo. Para una operacién 6ptima,
las celdas de conductividad deben mantenerse en todo
momento limpias, y sumergidas en agua destilada cuando
estan fuera de servicio durante periodos diarios o sema-
nales.

3.3 Termémetro que cubre el dmbito de 23°C a 27°C y
que se pueda leer o estimar hasta el 0.1°C mas préximo. Un
termémetro de 0 a 50°C servird para este propdsito.

4. REACTIVQS

4.1 Agua para conductividad:

Utilice esta agua para la preparacién de la solucién
patrén de cloruro de potasio y para todas las diluciones de
la muestra. Preparela de una de las dos maneras siguientes:

a. Para producir un agua de conductividad de menos de
1 micromho/cm, haga pasar agua destilada a través de un
deionizador de lecho mezclado, descartando los primeros
1000 ml de flujo. Un deionizador adecuado puede ser ad-
quirido o construido utilizando un tubo de vidrio de 25 cm
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(1-2.5 c¢m de didmetro) que se carga con dos partes en
volumen de una resina de intercambio anidnico fuerte-
mente bésica en la forma de hidroxilo, y una parte en volu-
men de una resina de intercambio catiénico fuertemente
acida en la forma de hidrégeno. Utilice resinas de intercam-
bio i6nico de calidad analitica.

b. Redestile agua destilada en una unidad de destila-
cién resistente al calor. Hierva el agua redestilada y enfriela
a la temperatura ambiente justo antes de la preparacién de
la solucién de cloruro de potasio. Preparese como se
describe en la seccién Anhidrido Carbénico (Libre de). Ver
Manual de Procedimientos Simplificados.

4.2 Solucién patrén de cloruro de potasio 0.0100 M:

a. Coloque aproximadamente 2 g de cloruro de potasio
(KCl) en un frasco pesador o cdpsula. Coléquelo en una
estufa de secado que esté operando entre 110-130°C de
temperatura y seque durante 2 h o toda la noche. Transfiera
el frasco pesador o cdpsula a un desecador y deje enfriar a
la temperatura ambiente.

b. Pese cuidadosamente en una balanza analitica
0.7456 g de cloruro de potasio (KCI). Transfiera cuidadosa-
mente el reactivo pesado a un vaso de 250 ml y disuélvalo en
100 m} de agua para conductividad.

c. Transfiera la solucién a un frasco volumétrico de 1
litro, enjuagando el vaso con tres porciones de 100 ml de
agua para conductividad.

d. Diluya hasta la marca de 1 litro con agua para con-
ductividad. Tape y mezcle bien. Guarde en una botella
resistente al calor con tapén de vidrio. Utilice esta solucién
patron de referencia, que tiene una conductividad de 1413
micromhosicm a 25°C, para determinar constantes de
celdas entre 0.1 y 2.0.

5. DETERMINACION DE LA CONSTANTE DE LA
CELDA

5.1 Lave la celda de conductividad con por lo menos
tres porciones de solucién patrén de cloruro de potasio
0.0100 M.

5.2 Ajuste la temperatura de una cuarta porcién a 25°C
+ 0.1°C sumergiéndola en un bafio de agua cuidadosa-
mente controlado o por otros medios disponibles en el
laboratorio,

5.3 Lenta y cuidadosamente sumerja los electrodos en
un volumen suficiente de solucién patrén de cloruro de
potasio, de tal manera que el nivel del liquido se eleve por
encima de los agujeros de ventilacién de la celda de conduc-
tividad, y que no se formen burbujas de aire, ni sc adhieran
estas a superficies vitales de medicidn.

5.4 Observe y anote la temperatura de la solucién
patron de cloruro de potasio al 0.1°C mds préximo.

5.5 Siga las instrucciones del fabricante para la opera-
cién del instrumento y la medicién de la resistencia.



5.6 Calcule la constante de la celda mediante la
siguiente ecuaci6n:

Constante de la celda
Resistencia de la solucién patrén de KC1 X
0.001413
{(temperatura de la solucién patrén de KCI1-25) x

0.02} + 1

5.7 Determine diariamente la constante de la celda con
solucién patrén de cloruro de potasio antes de efectuar
mediciones de muestras. Repita durante el curso del dia si
se estin haciendo mediciones prolongadas de muestras.
Anételas para futuras referencias. Si la celda es tratada con
cuidado, su constante no deberia cambiar.

6. MEDICION DE LA CONDUCTIVIDAD DE LA
MUESTRA

6.1 Enjuague cuidadosamente la celda de conductivi-
dad con una o mas porciones de la muestra de agua. Use
enjuagues adicionales para minimizar los residuos de solu-
cién o de muestras cuando la conductividad de la muestra
difiera por un factor de 5 0 mas de la conductividad de la
solucién patrén de cloruro de potasio o de la muestra de
agua precedente.

6.2 Ajuste a 25°C = 0.1°C la temperatura de la porcién
de la muestra que se va a medir.

6.3 Lenta y cuidadosamente sumerja los electrodos en
un volumen suficiente de la muestra de agua de tal manera
que el nivel del agua suba por encima de los agujeros de
ventilacién de la celda de conductividad y que no se formen
burbujas de aire ni se adhieran estas a superficies de medi-
cién vitales.

6.4 Observe y anote la temperatura de la muestra de
agua hasta el mas préximo 0.1°C.

6.5 Siga las instrucciones del f{abricante para la opera-
cion del instrumento y la determinacién de la resistencia.
Adopte la posicién visual correcta cuando esté haciendo la
lectura. Para mejores resultados, enjuague, lea, anote,
vuelva a tomar muestra, lea, y anote de tal manera que se
obtengan dos lecturas similares. '

6.6 Calcule la conductividad de la muestra mediante la
siguiente ecuacidn:

Conductividad de la muestra en micromhos/cm a 25°C =
Constante de la celda x 1000 000
Resistencia medida de la muestra x {0.02 X
{temperatura de la muestra en grados Celsius-25) + 1)

6.7 Si la conductividad de la muestra excede de los
limites del instrumento, diluya la muestra con agua para
conductividad y repita los pasos 6.1-6.6.

6.8 Informe los valores de conductividad por debajo de
1000 micromhos/cm en nimeros enteros, y por encima de
1000 hasta 3 cifras significativas. Cuando se necesite diluir,
informe igualmente el factor de dilucién y la lectura de la
muestra diluida.

Método electrométrico para pH

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

El pH de la mayor parte de las aguas naturales estd en-
tre 6.0 y 8.5. El método electrométrico de medicién del pH
es superior al método del indicador colorimétrico por su
precisién y también porque estéd exento de interferencias de
la muestra, tales como color, turbiedad, cloro, materia
organica y coloidal y agentes oxidantes y reductores. Los
circuitos de estado sélido permiten que los medidores
modernos de pH alcancen una precisién de + 0.5 unidades
de pH con modelos mds baratos y mejor que + 0.005
unidades de pH en modelos mds precisos. Una precisién de
+ 0.05 unidades de pH y un valor informado hasta el
primer decimal son suficientes en la mayor parte de los
casos.

2. ADVERTENCIA

Pueden producirse errores de medicién debido a fallas
mecdnicas o eléctricas que involucran baterias débiles, elec-
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trodos de vidrio deteriorados o muy antiguos, una unién
liquida tapada en el electrodo de referencia, electrodos de
referencia inadecuadamente llenados, y ensuciamiento de
los electrodos con materiales aceitosos, grasos o precipi-
tados. Se puede producir dafo al limpiar o secar jos elec-
trodos de vidrio con una tela o papel abrasivo o sucio.
Pueden producirse errores cuando la temperatura de la
solucién amortiguadora y la de las muestras varia en mas de
5°C. La aeracion y la agitaciéon deben minimizarse durante
la medicién de las muestras a fin de reducir las pérdidas de
anhidrido carbénico. Un cambio de | mg/l de anhidrido
carbénico puede alterar significativamente el pH de un
agua de bajo residuo.

3. APARATO

3.1 Tipos de instrumentos disponibles:

Los medidores de pH se encuentran en el mercado en
modelos simples y de escala expandida, siendo los dltimos
adecuados para la medicién de pH y de otros iones adi-
cionales tales como fluoruro para los cuales se han desa-




rrollado electrodos de ion selectivo. Las escalas y -circuitos
de los medidores de ion selectivo de lectura directa per-
miten en forma similar la medicién tanto del pH, como de
iones suplementarios. Rasgos que se encuentran .en
medidores de pH de buena calidad operados mediante la
red eléctrica incluyen reguladores de voltaje, estabilidad de
la calibracién, compensacién de temperatura y adap-
tabilidad para operaciones titulométricas. Instrumentos
compactos operados a baterias estdn disponibles para deter-
minaciones de pH en el campo.

3.2 Partes componentes:

Los componentes principales de un medidor de pH con-
sisten de un electrodo sensor y un electrodo de referencia
que se conectan a un voltimetro de alta impedancia capaz
de registrar el voltaje (fuerza electromotriz) de los elec-
trodos de alta resistencia. El electrodo sensor s¢ construye
habitualmente de un vidrio especial cuyo voltaje fluctda con
el pH de la muestra-de agua. El electrodo patrén de referen-
cia de calomel proporciona un voltaje estable y constante
(+0.246) contra el cual se puede comparar el voltaje del
electrodo de vidrio selectivo de ion de hidrégeno. La escala
del medidor estd graduada en unidades de pH. Los modelos
més versdtiles incorporan adicionalmente una escala de
milivoltios. Los medidores de ion selectivo de lectura di-
recta poseen también escalas logaritmicas adecuadas para
mediciones de iones selectivos, por lo que es necesario
cuidar que la lectura se haga en la escala adecuada.

3.3 Electrodos:

a. Vidrio: Para un funcionamiento estable y confiable
puede ser necesario sumergir en agua durante varias horas
un electrodo de vidrio nuevo o uno que se haya secado
después de un prolongado almacenamiento. El extremo del
electrodo de vidrio deberia mantenerse sumergido en agua
cuando esté fuera de servicio durante intervalos diarios o
semanales. Se deben seguir las instrucciones del fabricante
en estos asuntos. El electrodo normal de pH funciona mejor
entre limites de pH de 1 a 9. El electrodo de vidrio presenta
un ligero error en un pH inferior a 1.0. Cuando el electrodo
de vidrio corriente debe utilizarse en el ambito alcalino, se
corrige el error de sodio en el resultado final por referencia
a una tabla o a cdlculos proporcionados por los fabricantes
del electrodo. Para 4mbitos de pH por encima de 10, en el
cual los.iones de sodio contribuyen a un error serio, y para
mediciones a temperaturas por encima de 60°C, se reco-
miendan normalmente electrodos individuales especiales.
Se deben inspeccionar regularmente los extremos de los elec-
trodos de vidrio para detectar signos de abrasion o dete-
rioro que puedan afectar la respuesta y la linearidad.

b. Referencia: Un electrodo de referencia normal de
calomel, del tipo de manga, puede servir tanto para la
medicién de pH como para fluoruros. Cuando no esté en
uso, el extremo del electrodo debe ser protegido contra
danos mediante un tapén de goma disefiado para este pro-
pésito. Debe mantenerse el nivel adecuado del liquido en
el electrodo agregando solucién saturada de cloruro de
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potasio‘hasta un punto situado a un cuarto-de pulgada por
debajo del agujero de relleno. Si es necesario, debe agitarse
vigorosamente el -electrodo para romper cualquier cristal
que pueda haberse compactado en su fondo. La manga de
goma que cubre- el agujero de relleno debe ser removida
antes de hacer cualquiera determinacién de pH.

¢. Combinados: Convencionalmente, los electrodos sen-
sores y de referencia se ofrecen en unidades scparadas-y
distintas. Sin embargo, a veces se les combina en un sistema
unico comin para facilidad de manipulacién, mayor
resistencia, medicion de pequenos volumenes de muestra, y
titulaciones,

3.4 Efecto y compensacién de'la temperatura:

La temperatura afecta las mediciones de pH en dos for-
mas.importantes: (1) los electrodos varian en su potencial y
{2) la ionizacién de la muestra puede aumentar o disminuir.
En el primer caso el cambio de voltaje del electrodo sensor
varia linearmente con el ,pH. A la temperatura ambiente, el
cambio de una unidad de pH ocasiona un cambio de voltaje
de aproximadamente 60 milivoltios (mV). A 0°C, el punto de

‘congelacién del agua, el cambio de voltaje por unidad de

pH disminuye a 54 mV, y aumenta a 70 mV a 100°C, el
punto de ebullicién del agua. El dial de temperatura de un

medidor de pH corrige estas respuestas de voltaje variables.

Los instrumentos para pH maés caros llevan también un con-
trol de declinacién del electrodo para corregir la respuesta
no tedrica, haciendo conjugar la sensibilidad del medidor
con el voltaje de los electrodos. El segundo efecto debido a
la ionizacién es inherente a la muestra y se sefala anotando
tanto la temperatura como el pH de cada muestra.

3.5 Precauciones de uperacion:

Un medidor de pH debe ser estandarizado con una
solucién patrén especificamente preparada para este propé-
sito. Se obtienen mejores resultados cuando la solucién
amortiguadora patrén tiene un valor de pH aproximada-
mente similar al de la muestra de agua. En el caso de las
muestras de agua potable, que normalmente presentan un
ambito neutral, la solucién patrén de fosfato (pH 6.9) ofrece
una seleccién inicial satisfacizria. Se puede utilizar un
segundo y tercer amortiguador para controlar la linearidad
de la respuesta del medidor de pH sobre el ambito de
muestra deseado. El amortiguador de biftalato de pH 4 y el
amortiguador de borato de pH 9 son satisfactorios para este
propésito. Es esencial que se enjuaguen cuidadosamente los
electrodos para eliminar cualquier traza.del amortiguador
antes de introducir los otros amortiguadores y de hacer la
posterior medicién de la muestra.

4. REACTIVOS

4.1 Precauciones para la-preparacioén.de las soluciones
amortiguadoras patrones:

a. Utilice reactivos que cumplan con las especifica-
ciones de la Sociedad Norteamericana de Quimica, o de
calidad igual o superior.



b. Disuelva todas las sales solidas en agua destilada
durante la preparacién de las soluciones amortiguadoras.

c. Prepare las soluciones amortiguadoras que se utili-
zan con poca frecuencia y de acuerdo a las necesidades, en
forma de evitar el deterioro, que se puede detectar por la
formacién de moho o cambios en el pH.

d. Almacene las soluciones amortiguadoras de preferen-
cia en frascos de polietileno, o en recipientes de vidrio
resistente al calor.

e. Para mayor conveniencia utilice las tabletas, polvos o
concentrados para amortiguadores de calidad probada que
se pueden encontrar en el comercio, los que se disuelven en
agua destilada y se diluyen al volumen especificado, a
menudo 100 ml; o las soluciones amortiguadoras patrén pre-
paradas que se pueden encontrar en las buenas casas de
articulos para laboratorio.

f. Elimine una solucién amortiguadora en la que el cre-
cimiento de moho se hace visible.

4.2 Agua destilada para la preparacién de soluciones
amortiguadoras patrén:

Hierva un volumen suficiente de agua destilada durante
15 minutos y enfrie a la temperatura ambiente unos pocos
minutos antes de la preparacién de las soluciones amorti-
guadoras patrén que siguen. Preparela como se describe en
la seccion Anhidrido Carbénico (Libre de). Ver Manual de
Procedimientos Simplificados.

4.3 Solucién amortiguadora patrén, pH 6.86 a 25°C:

a. Coloque por separado 4 g de fosfato de potasio
monobdsico {KH,PO,4} y 4 g de fosfato bibdsico de sodio
{Na;HPO,}, en frascos pesadores o cdpsulas. Péngalos en
una estufa de secado que esté operando entre 110a 130°C y
seque las sales durante dos horas. Transfiera los frascos o
cdpsulas de pesado a un desecador y permita que las sales
se enfrien a la temperatura ambiente.

b. Pese separadamente en una balanza analitica 3.388 g
de fosfato de potasio monobasico y 3.533 g de fosfato de
sodio dibasico. Transfiera los reactivos pesados a un vaso de
500 ml y disuélvalos en 300 ml de agua destilada.

c. Transfiera la solucién a un frasco volumétrico de 1
litro con tres porciones de 200 ml de agua destilada, diluya
hasta la marca de 1 litro con agua destilada, tape y mezcle
cuidadosamente.

4.4 Solucién amortiguadora patrén, pH 4.01 a 25°C:

a. En una balanza analitica pese 10.12 g de biftalato de
potasio (KHC4H.04). Transfiera el reactivo pesado a un
frasco de 500 ml y disuélvalo en 300 ml de agua destilada.

b. Transfiera la solucién a un frasco volumétrico de 1
litro con tres porciones de 200 ml de agua destilada, diluya
hasta la marca de 1 litro con agua destilada, tape y mezcle
cuidadosamente.

4.5 Solucién amortiguadora patrén, pH 9.18 a 25°C:

a. En una balanza analitica pese 3.80 g de borato de
sodio decahidratado (llamado también bérax) {Na,B,0:-
10H,0 }. Transfiera el reactivo pesado a un vaso de 500 ml y
disuélvalo en 300 ml de agua destilada.
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b. Transfiera la solucién a un frasco volumétrico de 1
litro con tres porciones de 200 ml de agua destilada, diluya
a la marca de ] litro con agua destilada, tape, y mezcle
cuidadosamente.

5. ESTANDARIZACION DEL MEDIDOR DE pH

5.1 Las diferencias en los diversos instrumentos y
modelos de medidores de pH hacen imposible el propor-
cionar instrucciones detalladas para la operacién correcta
de cada instrumento. Por lo tanto, siga las instrucciones del
fabricante en relacién al cuidado y operacién del instru-
mento y de los accesorios disponibles. Observe las precau-
ciones generales que siguen, que se aplican en la mayor
parte de los casos y que merecen atencién especial. Moje los
electrodos de vidrio y de referencia de calomel nuevos cui-
dadosamente y preparelos para su uso de acuerdo a las ins-
trucciones del fabricante.

5.2 Enjuague los electrodos de pH y de referencia con
agua destilada o deionizada.

5.3 Seque bien los electrodos himedos. Use una toalla
de papel suave que no raye o estropee las superficies de
vidrio de los electrodos.

5.4 Llene el vaso con el volumen adecuado de la
solucién amortiguadora de fosfato de pH 6.9.

5.5 Introduzca los electrodos en la solucién de tal
manera que los bulbos o el drea sensible de los electrodos
esté completamente sumergida y libre de burbujas de aire
adheridas o atrapadas.

5.6 Lea la temperatura de la solucién amortiguadora
con un termoémetro.

5.7 Ajuste el dial de temperatura del medidor de pH a
la temperatura de la solucién amortiguadora.

5.8 Encienda el medidor de pH. Permita que el ins-
trumento se caliente durante un minuto o mas. En el caso
de modelos de laboratorio que operan con la red eléctrica
permita que el instrumento se caliente antes de esta etapa y
manténgalo preparado hasta que esté listo para hacer las
mediciones.

5.9 Con el botén de control adecuado ajuste el ins-
trumento al valor de pH de la solucién amortiguadora
patrén anotada en la tabla de la pdgina 22. Asegiirese de
que la aguja haya alcanzado estabilidad y que sus ojos estdn
convenieniemente enfocados en la escala antes de hacer el
ajuste final.

5.10 Vuelva el instrumento a la posicién de reposo.

5.11 Levante los electrodos hasta que queden libres de
la solucién amortiguadora patrén y remplace el vaso de la
solucién amortiguadora patrén con un vaso para residuos.

5.12 Enjuague los electrodos con agua destilada y
séquelos como se describe en los parrafos 5.2, 5.3. Saque el
vaso para residuos.

5.13 Continiie con el parrafo 5.14 6 5.6 dependiendo de
la precisién deseada, la estabilidad del instrumento, o el
tiempo disponible.




Variacién de los valores del pH de soluciones amortiguadoras patrén
con la temperatura

Valores de pH de las soluciones amortiguadoras patrén
Fosfato de potasio
Temperatura Biftalato de monobasico con fosfato Borato de

°C potasio de sodio dibasico sodio

0 4.003 6.984 9.464

5 3.999 6.951 9.395
10 3.998 6.923 9.332
15 3.999 6.900 9.276
20 4.002 6.881 9.225
25 4.008 6.865 9.180
30 4.015 6.853 9.139
35 4.024 6.844 9.102
38 4.030 6.840 9.081
40 4.035 6.838 9.068
45 4.047 6.834 9.038
50 4.060 6.833 9.011
ss 4.075 6.834 8.985
60 4.091 6.836 8.962
70 4.126 6.845 8.921
80 4.164 6.859 8.885
90 4.205 6.877 8.850
95 4.227 6.886 8.833

5.14 Si el tiempo lo permite, verifique la linearidad de
la respuesta del electrodo por lo menos con una segunda, y
aun una tercera, solucién amortiguadora. Elija el amor-
tiguador de ftalato de pH 4 si la muestra de agua va a estar
por debajor del pH 7 0 el amortiguador de borato de pH 9si
la muestra va a estar por encima del pH 9.

5.15 Repita los pasos en los parrafos 5.4 a 5.12. Con-
sidere aceptable una lectura del pH con la segunda solu-
cién amortiguadora cuando difiera en menos dc £ 0.05
unidades de pH del valor anotado para la temperatura
estipulada en la tabla de esta pdgina. Aumente la variacién
hasta 0.1 unidades de pH si una precisién menor es satisfac-
toria, o remplace el electrodo de pH. Repita la estan-
darizacién desde el parrafo 5.2 en adelante si la variacién es
inaceptable. Continde con el paso 6.1 cuando el funciona-
miento del instrumento sea satisfactorio.

5.16 Verifique de vez en cuando la calibracién durante
periodos extensos de mediciones.

6. DETERMINACION DE LA MUESTRA

6.1 Encienda el instrumento y manténgalo preparado.

6.2 Enjuague los electrodos con la solucién amor-
tiguadora patrén y remplace el vaso de la solucién amor-
tiguadora con un vaso para residuos.

6.3 Enjuague los electrodos con agua destilada y séque-
los. Enjuague también con una pequeha cantidad de la
muestra de agua, si dispone de ella en cantidad suficiente.
Saque el vaso para residuos.

6.4 Llene el vaso limpio con el volumen adecuado de la
muestra de agua.

6.5 Sumerja los electrodos en la muestra de agua hasta
que las dreas sensoras del electrodo estén sumergidas por
completo y libre de burbujas de aire adheridas o atrapadas.

6.6 Lea la temperatura de la muestra de agua.

6.7 Ajuste el dial de temperatura a la temperatura de la
muestra de agua.

6.8 Encienda el medidor de pH.

6.9 Lea el pH de la muestra de agua directamente en la
escala. Asegiirese de que la aguja haya alcanzado estabili-
dad y que sus ojos estdn enfocados correctamente sobre la
escala.

6.10 Vuelva el instrumento a la posicién de reposo.

6.11 Repita los pasos en los parrafos 6.2 a 6.10 cuando
vaya a determinar muestras de agua adicionales.

Método del electrodo para fluoruros

1. EXPLICACION DE LA PRUEBA

Un medidor de pH sensible, equipado con una escala ex-
pandida, o un medidor de lectura directa de ion selectivo,

proporciona un método rapido para determinar el fluoruro
mediante mediciones de potencial. La unidad sensora con-
siste de un electrodo para fluoruro de estado sélido que con-
tiene un cristal de fluoruro de lantano. El electrodo para
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fluoruro en conjuncién con un electrodo de referencia
patrén de calomel del tipo de manga se sumergen en una
muestra de agua amortiguada a pH 5.0-5.5 y se agita hasta
obtener una medicién estable en la escala logaritmica
adecuadamente calibrada o en el instrumento de lectura
directa. En el caso del medidor de pH, una serie de solu-
ciones de fluoruro que abarcan el dmbito de interés (0.1 6
0.2 a 2.0 mg/l) deben ser preparadas con el objeto de
graficar una curva de calibracién de milivoltios contra con-
centracién. Las mediciones en las muestras se pueden efec-
tuar con una precisién de + 0.05 mg/l en el dmbito de 1
mg/l de fluoruro.

2. ADVERTENCIA

La dependencia del electrodo de la temperatura hace
imperativo calibrar a una temperatura lo mds cercana posi-
ble a la que tendran las muestras. El electrodo responde al
ion fluoruro y es inerte para las formas complejas o ligadas.
Los electrodos de fluoruro difieren en su comportamiento y
sensibilidad. Algunos pueden detectar concentraciones de
fluoruro tan bajas como 0.1 mg/l o menos mientras que
otros pueden responder solo al nivel de 0.2 mg/l. Solo la ex-
periencia seiialard la concentracién minima de fluoruro
que puede ser determinada confiadamente con el electrodo
disponible.

3. APARATO

3.1 Un medidor de pH de escala expandida o un
medidor de lectura directa de ion selectivo equipado con un
electrado de fluoruro y un electrodo patrén de referencia de
calomel del tipo de manga. Verifique las instrucciones pro-
porcionadas con el electrodo de fluoruro para el tipo de
electrodo de referencia recomendado, dado que esta selec-
cién puede ser importante.

3.2 Agitador magnético de barra cubierta de teflén.

3.3 Crondmetro.

4. REACTIVOS

4.1 Soluciones madre y patrén de fluoruro: Preparelas
como se describe en la seccién sobre Fluoruro, péarrafos 4.2
y 4.3 del Manual de Procedimientos Simplificados.

4.2 Solucién amortiguadora:

a. Mida 500 m! de agua destilada en un vaso de 1 litro.

b. Con una probeta graduada de 100 ml, mida 57 ml de
acido acético concentrado (llamado también 4cido acético
glacial) y agréguelo a los 500 ml de agua destilada. Mezcle
cuidadosamente.

c. En una balanza corriente pese 58 g de cloruro de
sodio (NaCl) y disuélvalos en la solucién de dcido acético.
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d. En una balanza analitica pese 4.0 g de dcido (I,
2-ciclohexilendinitrilo)}tetraacético, llamado también 4cido
1, 2-ciclohexanodiamino tetraacético o CDTA, y disuélvalo
en la solucién (c). Alternativamente, debido al costo del
CDTA, sustitayalo si lo desea con 12.0 g de citrato de sodio
dihidratado (Na;CsHs07:2H-0), y disuélvalo en la solucién
(c).

e. Prepare una solucién de hidréxido de sodio 6N
pesando en una balanza corriente 48 g de NaOH en lentejas
y disolviéndolo con cuidado en 150 ml de agua destilada.
Enfrie esta solucién a la temperatura ambiente en un baiio
de agua fria corriente. Transfiérala luego a una probeta de
mezclado graduada de 200 ml o a un frasco volumétrico,
diluya hasta la marca con agua destilada, tape y mezcle
cuidadosamente.

f. Coloque el vaso que contiene la solucién (d) en un
baifio de agua fria corriente y agregue lentamente, mientras
revuelve, unos 120 ml de solucién 6N de hidréxido de sodio.

g. Determine, con un medidor de pH, el pH de una pe-
quefia porcién de la solucién neutralizada.

h. Repita la determinacién de pH después de pequeiias
adiciones sucesivas de hidréxido de sodio hasta que el pH
final caiga en el dmbito deseado entre 5.0 y 5.5. Se pueden
necesitar aproximadamente 125 ml de hidréxido de sodio.

i. Transfiera la solucién resultante a un frasco volumé-
trico de 1 litro, diluya hasta la marca con agua destilada,
tape y mezcle cuidadosamente.

5. PROCEDIMIENTO

5.1 Prepare tres patrones de fluoruro que contengan
0.5, 1.0 y 2.0 mg/l agregando por separado a frascos
volumétricos de 100 m] 2.5, 5.0 y 10.0 ml de solucién patrén
de fluoruro (1.0 ml = 10.0 ug de F).

5.2 Transfiera con una pipeta S0 m} de solucién amor-
tiguadora a cada frasco, diluya hasta la marca de 100 ml
con agua destilada, tape y mezcle bien.

5.3 Con una pipeta ponga 50 m! de la muestra en un
frasco volumétrico de 100 ml, diluya hasta la marca con
solucién amortiguadora, tape y mezcle bien.

5.4 Lleve los patrones y la muestra a la misma tempera-
tura, de preferencia la temperatura ambiente.

5.5 Transfiera cada patrén y la muestra a vasos in-
dividuales de 150 ml.

5.6 Si dispone de un medidor de lectura directa para
ion selectivo, siga las intrucciones del fabricante para la
operacién y calibracién del instrumento.

5.7 Si dispone de un medidor de pH, ajistelo para la
medicién en la escala expandida. Cuando corresponda,
ajuste el control de calibracién de algunos modelos de tal
manera que el patrén de fluoruro de 1.0 mg/l dé lectura en
el cero central (100 milivoltios).

5.8 Sumerja los electrodos de fluoruro y de calomel en
cada vaso y active el agitador magnético a la velocidad




media. No comience el proceso de agitacioén antes de la in-
mersion de los electrodos, porque el aire atrapado en el
fondo alrededor del sensor de cristal puede producir lec-
turas erréneas o fluctuaciones de la aguja.

5.9 Anote la primera medicién cuando la lectura del ins-
trumento se haga estable. Deje los electrodos en la solu-
ci6n, y después de 3 minutos haga una lectura final positiva
en milivoltios. Algunos electrodos pueden necesitar 5
minutos o mds para alcanzar una lectura estable con con-
centraciones de fluoruro por debajo de 0.5 mg/l. A niveles
mads altos de fluoruro la respuesta del electrodo es general-
mente mas rapida.

5.10 Enjuague los electrodos con agua destilada y
séquelos bien después de cada muestra y patrén. Use una
toalla de papel suave que no raye o malogre la superficie de
vidrio de los electrodos.

5.11 Verifique con frecuencia la lectura del instrumento
con el patrén de fluoruro de 1.0 mg/l y ajuste el control de
calibracién, si es necesario, para volver a la lectura previa.
Confirme la lectura después de cada muestra desconocida y
también después de cada patrén, cuando esté preparando la
curva patrén.

5.12 Prepare una curva de calibracién de fluoruro en
un papel grifico semilogaritmico de dos ciclos, graficando
las lecturas en milivoltios sobre el eje de las ordenadas con-
tra miligramos/} de fluoruro en el eje logaritmico de las
abscisas. Para cada muestra convierta las lecturas de mili-
voltios a la concentracién de fluoruro, haciendo referencia a
la curva de calibracién.

Método amperométrico para cloro residual

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

El método amperométrico no es afectado por el color y
la turbiedad de la muestra, que pueden invalidar una deter-
minacién colorimétrica. La titulacién esta disefiada prin-
cipalmente para laboratorios, mds bien que para el uso en
el campo, y requiere mayor habilidad y cuidado que los
métodos colorimétricos. Es posible diferenciar entre cloro
libre y combinado disponible mediante ajustes del pH y la
presencia o ausencia de yoduro de potasio. El cloro libre
puede ser determinado a un pH entre 6.5 y 7.5, mientras
que el cloro combinado se titula en presencia de la cantidad
adecuada de yoduro de potasio en el dmbito de pH de 3.5 a
4.5. El agregado intermedio de una pequefia cantidad de
yoduro de potasio en el dmbito neutral de pH permite la
estimacién del contenido de monocloramina.

2. ADVERTENCIA

Volimenes mds pequefios de la muestra o diluciones son
deseables para la medicién del cloro residual en exceso de 2
mg/l. El control del pH es importante para obtener
resultados correctos. Por encima de pH 7.5 la reacci6én con
cloro libre se hace lenta, por debajo de 6.5 algo de cloro
combinado puede reaccionar aun en ausencia de yoduro. A
un pH inferior a 3.5 el manganeso oxidado reacciona con la
solucién tituladora, mientras que por encima de 4.5 la
titulacién para cloro no alcanza a completarse. El analisis
debe realizarse inmediatamente después de recoger la
muestra, y efectuarse lejos de la luz del sol y sin una
agitacion exagerada, para minimizar las pérdidas de cloro.
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3. APARATOS

3.1 Titulador amperométrico:

La parte basica de un titulador amperométrico tipico
consiste de una celda de dos electrodos conectada a un
microamperimetro y a un potenciémetro ajustable. Inte-
grado al circuito eléctrico se tiene un electrodo de metal no-
ble, un electrodo de referencia de plata-cloruro de plata en
una solucién saturada de cloruro de sodio, y un puente
salino. Un agitador y una bureta completan las unidades de
trabajo del instrumento.

3.2 Preparacién del titulador amperométrico:

Para obtener mejores resultados, observe las siguientes
practicas de mantenimiento y buen orden en la preparacién
y operaci6n del aparato.

a. Si es necesario, elimine cuidadosamente todos los
depésitos y peliculas del electrodo de metal noble con la
ayuda de un polvo abrasivo doméstico.

b. Si el puente salino se obstruye, o se presenta un flujo
inadecuado de solucién de sal, vacie el material antiguo de
la celda y remplacelo con sal fresca.

¢. Mantenga en todo momento un suministro adecuado
de sal sélida en el electrodo de referencia.

d. Elimine los contaminantes consumidores de cloro del
agitador y del sistema expuesto del electrodo sumergiéndo-
los durante varios minutos en agua que contenga ! a 2 mg/l
de cloro residual libre disponible, agregue luego yoduro de
potasio a la misma agua y continie la inmersién durante
otros 5 minutos.

e. Enjuague cuidadosamente los electrodos sensibiliza-
dos y el agitador con agua libre de demanda de cloro o con
la muestra que va a ser probada. Si la concentracién de



cloro de las muestras se aproxima a 0.5 mg/l, condicione
mis el sistema de electrodos haciendo dos o mis titula-
ciones al nivel de 0.5 mg/l hasta que las titulaciones puedan
ser reproducidas.

3.3 Material de vidrio:

Satisfaga la demanda de cloro de todo el material de
vidrio que se va a utilizar en el muestreo y la titulacion de
las muestras, sometiendo las superficies criticas a un agua
que contenga 10 mg/l o mds de cloro residual durante por lo
menos tres horas y enjuagando luego con agua libre de
demanda de cloro para remover las trazas de cloro residual.

4. REACTIVOS

4.1 Titulador de 6xido de fenilarsina:

No se puede obtener polvo de 6xido de fenilarsina sufi-
cientemente purificado que sea adecuado para la prepara-
cién directa de una solucién patrén, mediante disoluci6én de
un peso determinado del s6lido en un volumen dado. Esta
situacién deja dos opciones: (1) comprar el titulador patrén
de fuentes comerciales o (2) preparar y estandarizar el
titulador como se describe en la dltima edicién de los
Métodos Normalizados. Manipule este veneno con extrema
precaucion y tenga especial cuidado de que no penetre en la
boca.

4.2 Solucién amortiguadora de fosfato, pH 7:

a. En una balanza corriente pese separadamente 25.4 g
de fosfato de potasio monobasico anhidro { KH.PO4} y34.1g
de fosfato de sodio dibdsico { Na;HPO4}. Transfiera los reac-
tivos pesados a un vaso de 500 ml y disuélvalos en 300 ml de
agua destilada.

b. Transfiera la solucién a una botella de vidrio de un
litro con tap6én mediante tres porciones de 170 ml de agua
destilada y mezcle cuidadosamente.

c. Con un gotero agregue 0.5 ml de solucién de hipoclo-
rito de sodio que contenga 5% de cloro disponible (blan-
queador doméstico comiin). Tape y mezcle cuidadosamente.

d. Deje la botella tapada en un lugar oscuro y fresco, le-
jos de la luz del sol o el calor, durante varios dias para que
el cloro pueda reaccionar completamente con los contami-
nantes de amonio que estdn generalmente presentes en los
compuestos de fosfato.

¢. Elimine el cloro de la botella, de una de las dos mane-
ras siguientes:

1. Coloque la botella a la luz del sol, dentro o fuera del
local hasta que todo el cloro desaparezca como resultado de
la actividad fotoquimica. (El tiempo requerido puede variar
desde un dia en verano hasta una semana en invierno).

2. Agregue una cantidad suficiente de una solucién
diluida de sulfito de sodio (Na;SO3) para reducir el con-
tenido de cloro a una simple traza como se puede observar
al obtener un color rosado muy débil con el reactivo DPD.

f. Transfiera el contenido de la botella a una probeta
graduada de 1 litro y diluya con agua destilada hasta la
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marca de 1 litro. Mezcle completamente vacidndolo nueva-
mente a la botella.

g. Filtre [a solucidn si durante el reposo se ha formado
cualquier precipitado.

4.3 Solucién de yoduro de potasio:

a. Coloque 105 ml de agua destilada en un frasco de 250
ml y hierva durante 7 a 10 minutos. Tape el extremo del
frasco con un pequefio vaso limpio invertido, y permita que
el agua se enfrie a la temperatura ambiente. Para acelerar
el enfriamiento cologue el frasco en un bafio de agua fria
corriente.

b. En una balanza ordinaria pese 5.0 g de yoduro de
potasio (KI). Transfiera el reactivo pesado al agua destilada
recién hervida y enfriada, y mezcle completamente.

c. Transfiera la solucién a una botella con tapén de
vidrio, de color café. Almacene en un lugar frio y oscuro, de
preferencia en un refrigerador. Deseche la solucidn si se
desarrolla un color amarillo.

4.4 Solucién amortiguadora de acetato, pH 4:

a. Mida 400 ml de agua destilada en un vaso de 1500
ml.

b. Con una probeta graduada de 1000 ml con tapa,
mida 480 ml de 4cido acético concentrado (llamado también
dcido acético glacial) y agréguelo a los 400 ml de agua
destilada. Mezcle completamente.

c. En una balanza corriente pese 243 g de acetato de
sodio trihidratado (NaC,;H;0,-3H,0) y disuelva en la
solucién de dcido acético.

d. Transfiera la solucién a la probeta graduada de 1
litro con tapa, diluya hasta la marca de 1 litro con agua
destilada, tape y mezcle cuidadosamente.

5. PROCEDIMIENTO

5.1 Llene la bureta con el titulador de 6xido de fenilar-
sina. Anote el nivel del liquido en la bureta leyendo en la
parte inferior del menisco. Evite filtraciones en la vélvula o
tapén que pueden producir pérdida de solucién durante el
reposo.

5.2 Mida el volumen apropiado de muestra de acuerdo
al ambito indicado de cloro residual:

Ambito de cloro residual Volumen de muestra

mgll ml
0—2.0 200
2.1—4.0 100
4.1-8.0 50

5.3 Sise sabe que el pH de la muestra esta fuera del am-
bito de 6.5 a 7.5, agregue 1 ml de solucién amortiguadora
de fosfato de pH 7. Ponga en accidn el agitador.

5.4 Titule con la solucién patrén de éxido de fenilar-
sina, observando el movimiento de la aguja en la escala del




microamperimetro. Al comienzo de la titulacién se puede
esperar que una concentracion alta de cloro produzca una
variacién considerable de la aguja. Si la aguja se mueve
hasta el final de la escala, vuélvala al centro mediante el
adecuado ajuste del botén para una més facil observacién
y una mayor sensibilidad. A medida que la actividad de la
aguja disminuye, indicando que se estd aproximando al
punto final, agregue incrementos cada vez mas pequeifios
del titulador. En esta etapa anote las lecturas de la bureta
antes de cada adicion del titulador. Considere como punto
final la adicién que detiene la deflexién de la aguja. Si
es necesario, reste la adicién final que se debe a una
sobretitulacién.

5.5 Lea el nivel de la bureta en la parte inferior del
menisco y calcule el volumen utilizado de solucién restando
la lectura inicial de la bureta (parrafo 5.1) de la lectura ac-
tual.

5.6 Calcule el cloro libre disponible multiplicando el
resultado encontrado en el parrafo 5.5 por el factor apro-
piado:

Volumen de la muestra Multiplique los ml de

ml solucién por
200 1
100 2

50 4

5.7 Agregue exactamente 1 ml de solucién de yoduro de
potasio a la muestra. Si es necesario, vuelva a poner en ac-
cion el agitador.

5.8 Agregue a la muestra 1 ml de solucién amortigua-
dora de acetato.

5.9 Repita el procedimiento de titulacién descrito en el
parrafo 5.4. :

5.10 Lea el nuevo nivel de la bureta en la parte inferior
del menisco y anote el volumen total de solucién utilizado
tanto en la titulacién del cloro libre disponible (parrafo 5.4,
si asi se hizo) y la titulacién de cloro total disponible (pa-
rrafo 5.9). Multiplique este total por el factor apropiado que
se sefiala en el parrafo 5.6.

5.11 Reste el valor del pdrrafo 5.6 del valor en el pa-
rrafo 5.10 para obtener el cloro disponible combinado.

PRECAUCION: Lave los electrodos, el agitador y el
frasco de la muestra cuidadosamente para eliminar cual-
quiera traza de yoduro del aparato antes de efectuar la
nueva determinacion de cloro libre disponible. Confirme
gue el yoduro ha sido removido por completo repitiendo la
titulacidn posterior de cloro libre en duplicado y triplicado
hasta que obtenga resultados aceptables.

Turbiedad

1. PROPOSITO DE LA PRUEBA

Los turbidimetros basados en el principio nefelométrico
mejoran la reproducibilidad y comparabilidad que pueden
obtenerse entre diferentes laboratorios en la medicién de
turbiedades bajas.

Adicionalmente, las suspensiones de polimero de for-
mazina proporcionan un patréon de turbiedad con pro-
piedades mds reproducibles de dispersién de la luz que los
patrones de arcilla o de aguas naturales turbias utilizados
normalmente para la estimacién visual.

2. ADVERTENCIA

Las mismas precauciones para la manipulacién se
aplican al turbidimetro y al aparato fotométrico. Los tubos
de muestras deben estar limpios tanto interna como exter-
namente, y deben ser desechados cuando aparezcan con
marcas o rayas. Las superficies a través de las cuales pasa el
rayo de luz deben ser mantenidas libres de huellas dac-
tilares y suciedad. Puede necesitarse una caja protectora
para la manipulacién adecuada de los tubos. Las muestras y
los patrones deben ser mezclados cuidadosamente antes de

llenar los tubos, y debe permitirse que escapc{‘}l las burbujas
de aire antes de intentar hacer una lectura. Pequeiias bur-

“ bujas de aire pueden aparecer como turbiedad y contribuir
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a una lectura falsa. Cuando se dispone de poco tiempo, la
remocién de las pequefias burbujas de gas puede ser
acelerada conectando el frasco que contiene la muestra a un
frasco similar que sirve como trampa, y luego a una fuente
de vacio. Las burbujas de aire también pueden ser
removidas colocando el tubo de muestra en un pequeiio
bafio ultrasénico durante varios segundos; sin embargo,
debe buscarse evidencia confirmatoria de que el procedi-
miento no afecta a la turbiedad en cada situacién par-
ticular,

Un nefelémetro no registra como turbiedad el carbén
activado y otras particulas no reflejantes, a diferencia del
fotémetro de transmitancia que responde a esos mismos
materiales a longitudes adecuadas de paso de luz.

3. TURBIDIMETRO

3.1 Principio del nefelémetro:
La nefelometria involucra la medicién de la luz disper-
sada en una direccién especifica, tal como a 90° del paso de



luz incidente. La medicién se realiza haciendo pasar un
fuerte rayo de luz a través de la muestra. Las particulas
finas que constituyen la turbiedad dispersan una porcién
del rayo de luz. La luz dispersada a dngulos rectos (o a otro
dngulo seleccionado) al rayo Ilega a un sensor y es conver-
tida en un impulso eléctrico que activa al medidor. La inten-
sidad de la luz que da sobre el sensor es proporcional a la
turbiedad. Obviamente, una muestra libre de turbiedad no
llevara luz a la fotocelda.

El equipo fotométrico opera en el principio de la
transmitancia, permitiendo determinaciones de turbiedad
por encima de 10 unidades de turbiedad. Un largo paso de
luz aumenta la sensibilidad de la medicién fotométrica a
valores bajos. En la mayoria de los casos, para la estimacién
de turbiedades de bajo nivel los aparatos fotométricos han
sido remplazados por turbidimetros ms sensibles que se
basan en el principio nefelométrico.

3.2 Diseiio y aplicabilidad:

El detector fotoeléctrico en un fotémetro y espec-
trofotémetro se coloca en posicién para recibir el rayo de
luz directo, mientras que el sensor del nefelémetro estd
colocado hacia un lade. En ambos casos el sensor es una
fotocelda o un tubo fotomultiplicador. Algunos turbidime-
tros estdn equipados con escalas de turbiedad precalibrada,
otros pueden tener ajustes para convertir los valores de la
escala directamente en unidades de turbiedad, mientras
que el resto requiere de la preparacién de una curva de
calibracién. Deben seguirse las instrucciones del fabricante
para la operacién del instrumento. Los turbidimetros fun-
cionan frecuentemente sobre varios ambitos de turbiedad,
que se extienden desde 0.5 o menos hasta 1000. Dado que
pueden producirse errores progresivos en muestras de tur-
biedad mayores que 40 unidades de turbiedad nefelomé-
tricas (UTN), Jas escalas mas altas pueden proporcionar una
guia para estimar la dilucién necesaria para llevar las lec-
turas hasta el nivel de trabajo de 40 UTN. Se obtienen me-
jores resultados en muestras libres de material grueso de
rdpida sedimentacién. Una préctica conveniente es verificar
que el instrumento esté libre de variaciones en todos los 4m-
bitos antes de poner completa fe en un patrén de dispersién
s6lido. Aunque el color disuelto no es registrado general-
mente como turbiedad, un color intenso puede ocasionar
resultados bajos.

3.3 Calibracién:

Los turbidimetros se calibran contra una suspension de
polimero de formazina producido mezclando soluciones de
hexametilentetramina y de sulfato de hidrazina. La suspen-
sién de formazina se prepara facilmente de acuerdo a las
necesidades y produce tamafos y formas de particulas
estables y reproducibles.

4. REACTIVOS

4.1 Agua libre de turbiedad:

Remueva las hilachas y residuos flotantes del agua
destilada haciéndola pasar a través de un filtro de mem-
brana que tenga un tamafo de poros no mayor que 0.1 um.
Deseche los primeros 200 ml de filtrado antes de recolectar
y guardar el resto en un frasco muy limpio. Si la filtracién
reduce la turbiedad, utilice el agua destilada filtrada parala
preparacién de patrones de turbiedad por debajo de 1.0. Si
no se observan cambios, use el agua destilada.

4.2 Solucién de sulfato de hidrazina:

a. En una balanza analitica pese 1.000 g de sulfato de
hidrazina {(NHy),-H.S0.}. Transfiera el reactivo pesado a
un vaso de 100 ml y disuelva en 50 ml de agua destilada.

b. Transfiera la solucién a un frasco volumétrico de 100
ml con tres porciones de 15 ml de agua destilada, diluya
hasta la marca de 100 ml con agua destilada, tape y mezcle
cuidadosamente.

c. Prepare la solucién mensualmente.

4.3 Solucién de hexametilentetramina:

a. En una balanza analitica, pese 10.000 g de hexa-
metilentetramina {(CH2)sN4s }. Transfiera el reactivo pe-
sado a un vaso de 100 ml y disuelva en 50 ml de agua desti-
lada.

b. Transfiera la solucién a un frasco volumétrico de 100
ml con tres porciones de 15 ml de agua destilada, diluya
hasta la marca de 100 ml con agua destilada, tape y mezcle
cuidadosamente.

c. Prepare la solucién mensualmente.

4.4 Suspensién de polimero de formazina de 400 UNT:

a. Con pipetas volumétricas, mida separadamente 5 ml
de solucién de sulfato de hidrazina, y 5 ml de solucién de
hexametilentetramina en un frasco volumétrico de 100 ml.
No agregue agua adicional.

b. Mezcle el contenido del frasco volumétrico hacién-
dolo girar y déjelo reposar durante 24 horas a la
temperatura ambiente (25°C = 3°C).

c. Diluya el contenido del frasco volumétrico hasta la
marca de 100 ml con agua destilada, tape y mezcle
cuidadosamente.

d. Prepare la suspensién mensualmente.

4.5 Solucidn patrén de turbiedad de 40 unidades de tur-
biedad nefelométricas (UNT).

a. Con una pipeta volumétrica mida 10 ml de la suspen-
si6n bien mezclada de polimero de formazina, seccién 4.4,
en un frasco volumétrico de 100 ml.

b. Diluya con agua libre de turbiedad hasta la marca de
100 ml, tape y mezcle cuidadosamente.

c. Prepare la suspensién semanalmente.

4.6 Suspensidn diluida de turbiedad de dos unidades de
turbiedad nefelométricas (UNT).

a. Con una pipeta volumétrica, mida 5 ml de la suspen-
sion patrén de turbiedad de 40 UNT (4.5), bien mezclada,
en un frasco volumétrico de 100 ml.

b. Diluya con agua libre de turbiedad hasta la marca de
100 ml, tape y mezcle cuidadosamente.

c. Prepare la suspensién diariamente.
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5. PREPARACION DE PATRONES DE TURBIEDAD
PARA CALIBRACION TURBIDIMETRICA

5.1 Use la suspension de 40 UNT (4.5) para la prepara-
cién de patrones de turbiedad entre 4 a 40 UNT y la suspen-
sion de 2 UNT (4.6) para la preparaci6én de patrones de tur-
biedad por debajo de 2 UNT. Prepare los siguientes patro-
nes de turbiedad en tubos de Nessler o frascos volumétricos

de 100 ml.

Volumen de suspensién
necesario en ml
Volumen necesario
de agua libre

Patrén de —-
turbiedad Suspensién Suspensién

UNT de 2 UNT de 40 UNT de turbiedad m!
0.05 2.5 97.5
0.1 5.0 95.0
0.5 25.0 75.0
1.0 50.0 50.0
1.5 75.0 25.0
2.0 100 0
4.0 10.0 90.0
6.0 15.0 85.0

10 25.0 75.0

20 50.0 50.0

30 75.0 25.0

40 100 0

5.2 Minimice el asentamiento de particulas midiendo
tan ripidamente como sea posible volimenes especificados
de una suspensién bien mezclada, con pipetas de medicién
ylo buretas, en tubos de Nessler o frascos volumétricos de
100 ml.

5.3 Diluya con agua libre de turbiedad hasta la marca
de 100 ml, tape y mezcle invirtiendo cada tubo cuatro veces.

5.4 Deje que desaparezcan las burbujas de aire antes de
vaciar el patrén resultante en el tubo turbidimétrico para la
lectura instrumental.

5.5 Use estos patrones para verificar la precisién de la
escala de un instrumento calibrada en unidades de tur-
biedad nefelométricas basadas en la suspensién de polimero
de formazina.

6. MEDICION DE MUESTRAS DE TURBIEDAD DE
MENOS DE 40 UNT

6.1 Agite el frasco de la muestra para distribuir la tur-
biedad en forma homogénea.

6.2' Después que desaparezcan las burbujas de aire
vacie la muestra en el tubo del turbidimetro.
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6.3 Lea la turbiedad directamente de la escala calibrada
del instrumento o de la curva de calibracidn preparada.

6.4 Entibie una muestra muy fria hasta la temperatura
ambiente para evitar la formacién de condensacién en las
paredes del tubo turbidimétrico, y espere hasta que todas
las burbujas de aire se hayan disipado mediante agitacién y
reposo alternados antes de medir la turbiedad de aguas muy
claras.

7. MEDICION DE TURBIEDADES MAYORES
QUE 40

7.1 Agite el frasco que contiene la muestra para mezclar
bien la turbiedad.

7.2 Minimice el asentamiento de particulas midiendo
tan rapidamente como le sea posible el volumen de muestra
apropiado para el dmbito de turbiedad indicado:

Volumen de muestra Ambito de turbiedad

ml UNT
100 0.05- 40
S0 41 - 80
25 8 - 160
10 170 - 360
S 370 - 800

2 850 -2000

Cologque la muestra bien mezclada en un tubo Nessler de
100 ml.

7.3 Diluya hasta la marca de 100 ml con agua destilada.
Mezcle invirtiendo el tubo cuatro veces.

7.4 Deje que desaparezcan las burbujas de aire antes de
vaciar la suspension en el tubo del turbidimetro. Lea la tur-
biedad directamente en la escala calibrada del instrumento,
o en la curva de calibracién preparada.

7.5 Calcule las unidades de turbiedad nefelométrica
(UNT).de la muestra multiplicando por el factor apropiado
el resultado encontrado en el pdrrafo 7.4.

Volumen de muestra Muitiplique la turbiedad

ml UNT por
100 1
50 2
25 4
10 10
5 20
2 50




7.6 Si para la dilucién se utilizan otros volimenes de
muestra, calcule las unidades de turbiedad nefelométrica
mediante la siguiente ecuacién:

Turbiedad determinada en
UNT de la muestra diluida
x Volumen final de
dilucién en mililitros
Turbiedad en UNT = Volumen en mililitros de
la muestra usada para
dilucién
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7.7 Anote los resultados hasta €l 0.05 mas préximo en el
dmbito por debajo de 1.0; hasta el 0.1 més préximo en el
ambito de 1 a 10; hasta el nimero entero mds préximo entre
10 y 40; hasta los 5 méas préximos entre 40 y 100; hasta los
10 mds préximos entre 100 y 400; hasta los 50 mds préximos
entre 400 y 1000; y hasta el 100 més préximo por encima de
1000. Dado que la turbiedad no es necesariamente lineal
con la dilucidn, informe el factor de dilucién y la lectura.
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