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Acuérdase aprobar Ia Norma Guatemalteca Obligatoria sxgulente COGUANOR ’

NGO 29 014 h8 Primera Revisién. Aguas. Determi 6 yentes
organicos. Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) adoptada por la Comijsién
Guatemalteca de Normas en el punto segundo, acta 14-2004 de fecha 22 de
octubre del afio 2004 resolucién ntimero 13-2004.

ACUERDO GUBERNATIVO No. 512-2005

Guatemala, 26 de septiembre de 2005

EL PRESIDENTE DE LA REPUBLICA

CONSIDERANDO:
Que éorrespondz a la Comision Guatemalteca de Normas (COGUANOR)‘,
estudiar, elaborar, adoptar y proponer al Organismo Ejecutivo, por conducto
del Ministerio de Economia, la aprobacién de normas que se consideren de
utilidad para el pais y ‘contribuyan al desarrollo indusﬁ'ial, estableciendo

principios de equidad en las relaciones entre productores y consumidores,

CONSIDERANDO:
Que el Consejo Directivo de la Comisién Guatemalteca de Normas, convocod

~ en su oportunidad a los sectores publico .y privados involucrados en

determinacion de cohstituyentes™ organicos, asi como. otras entidades
relacionadas con el tema, a efecto de que se pronunciaran sobre la propuesta
de norma que tiene por objeto establecer métodos para determinar la Demanda

Quimica de Oxigeno en agua, denominada en adelante DQO.

CONSIDERANDO:

" Que consultados los sectores interesados y técnicos en la. materia, emitieron

opiniones, las cuales fueron conocidas por el Conséjo Directivo de la

Comision Guatemalteca de Normas y habiéndgsc sometido a estudio, ese

" Cuerpo Colegiado, en el punto segundo, acta 14-2004, de fecha 22 de octubre

del afio 2004, emitié la resolucién niimero 13-2004, en la que adopta la norma
COGUANOR NGO 29 014 h8 Primera Revisién. Aguas. Determiracién
de const_ituyenfes organicos, Demanda Quimica de Oxigeno (DQO). Po‘r
lo que ;tando satisfechos todos los requisitos necesarios para la adopcidn de

esta norma, es procedente acordar su aprobacxon en forma legal

POR TANTO

" Enel gjercicio de las funciones que le conﬁere el ArticulbI 183, inciso €).de la

Constitucién Politica de la  Republica de Guatemala y con base en los
Articulos 2°, fiteral b)-y 6°. del Decreto 1523 del Congreso de la Republica,
Ley de Creacién de la Comision Guatemalteca de Normas (COGUANOR). |

ACUERDA:

* ARTiCULO 1 Aprobar la Notma Guatemalteca Obligatoria sxgulente

COGUANOR NGO 29 014 k8 Primera Revision. Aguas. Determinacion
de cdnstituyentes orginices. Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)
adoptada por la Comisién Guatemalteca de Normas en el punto segundo, acta
14-2004 de fecha 22 de octubre del aflo 2004 resolucién nimero 13-2004. .

ARTICULO 2. EI registro oficial de la nbm:a indicada queda a cargoy dela
Comisién Guatemalteca de Normas (COGUANOR)

ARTlCULO 3. El prescnte acuerdo empezara a regu' ocho (8) dias después
de su publicacién en el Diario de Centro América.
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Prélogo

La Comision Guatemalteca de Normas -COGUANOR- es el Organismo Nacional de
Normalizacion segin el Decreto No. 1523 del Congreso de la Repilblica del 05 qe
mayo de 1962, COGUANOR es una entidad adscrita al Ministerio de Ecorjomla
cuya principal mision es proporcionar soporte tecnico al_ seglor productivo. y
proteccion al consumidor, por medio de la actividad de normalizacion.

COGUANOR, preocupada por la proteccion del ambiente y la sal\:ld dela poblgcién
y su refacion con el desarrollo de la actividad productiva en el pais, ha armonizado
nommas y metodologias intemacionales para la revision y actuaiizacion d,e‘la norma
COGUANOR ‘NGO 29 014 h8:97 AGUAS. Determinacion de y
organicos. Demanda quimica de oxigeno (DQO).

El proceso de nqrmatizaciéri se realiza por medio de Comités Técr_\i;os de Trabajo
-CTT- 0 por encuesta publica, con lo que se garantiza la pamcnpauop 'de los
sectores interesados: Pdblico, privado, académico-cientifico y la sociedad civil.

La revisidn y actualizacion de la presente Norma estuvo a cargo del Comité Técnico
de Trabajo de Metodologias Ambientales, integrado por las siguientes entidades:

* Autoridad para el Manejo Sustentable de la Cuenca v del "Lago de
Amatitian (AMSA)

+ Comision Guatemalteca de Normas (COGUANOR) ) ’

» Departamento de Salud y Ambiente, Ministerio de Salud Publica ¥
Asistencia Social '

« Laboratorio Bioldgico Industrial (LABIND)
+. Laboratorio Ecolégico y Quimico (ECOQUIMSA)

« Laboratorio Nacional de Salud, Ministerio de Salud Publica y Asistencia
Social (LNS/MSPASY

*" Ministerio de Energia y Minas (MEM)
« Organizacion Panamericana de la Salud, Guatemata (OFS)

* Programa de Quimica Analitica Ambiental, Instituto de Ihvestigaciones
Universidad del Valle de Guatemala (PQAAIUVG)

« - Reaclivos Garcia Hermanos (RGH)
+ Servicios y Productos Ambientales (SEPRA)
o Soluciones Analiticas, §. A.

+ Unidad de Analisis Instrumental, Facultad de Cienc.as Quimicas ¥
Farmacia. Universidad de San Carlos de Guatemaia (UAI/USAC)

1. Objeto

La presente norma tiene por objeto establecer métodos para determinar
la Demanda Quimica de Oxigeno en agua, denominada en adelante
DQO.

2.-Campo de Aplicaciéon

En esta norma se describen los métodos de analisis para ceterminar la
DQO en agua:

2.1 Método titrimétrico de reflujo abierto

2.2 Método titrimétrico de refiujo cerrado

2.3 Método calorimétrico de reflujo cerrado

3. Normas COGUANOR a consultar

3.1 COGUANOR NGR-COPANT-ISO-IEC 17 025-2000. Requisitos
generales para la competencia de los laboratorios de ensayo y
calibracion. ’ .

3.2 COGUANOR NGO 4 010. Sistema Internacional de Unidades (SI).

3.3 COGUANOR NGO 29 010 hit. Aguas. ‘Ensayos y/o analisis.
Aparatos de laboratorio, reactivos y técnicas de laboratorio.

3.4 COGUANOR NGO 29 010 h2. Aguas. Ensayos ylo analisis.
Expresion de resultados.

3.5 COGUANOR NGO 29 010 h3. Aguas. Ensayos yl/o analisis.
Precision, exactitud, comprobacién y correccion de los resultados
de los analisis.

3.6 COGUANOR NGO 29 010 h4. Aguas. Ensayo ylo analisis. Toma y
conservacién de muestras. o

4. Generalidades

4.1 Definicién

ta DQO se define como la cantidad de un oxidante especifico que
reacciona, con la materia disuelta y suspendida (orgénica e inorganica)
de una muestra bajo condiciones controladas. La cantidad de! oxidante
consumido se expresa en términos de su equivalencia en oxigeno.

>4,2 Discusion general

La DQO es un indicador de'la contaminacion en aguas résiduales y
aguas naturales. Se utiliza como una medida del equivaiente de
oxigeno de la materia organica contenida en una muestra susceptible a
ia oxidacidon por un oxidante quimico fuerte.

, .
En una muestra de agua los componentes organicos e inorganicos se
someten a una oxidacién quimica. En muchos casos, el componente
organico predomina y es el de mayor interés. Los resultzdos de la
prueba dependen, principalmente, de que tan completa sea la
oxidacion, la cua! puede verse afectada por: E! tiempo de digestion, la
fuerza oxidante del reactivo, la naturaleza de la muestra y la presencia
de sustancias que interfieren con la oxidacién. . .

Un ggan nimero de compuestos organicos son oxidados entre el 90% y
100%. ver inciso 4.4, y en aquellas aguas donde estos constituyentes
predominan, tales como los efluentes municipales, el valor de DQO es
una medida realista de! consumo de oxigeno. .Para otro tipo de aguas
que contengan grandes cantidades de substancias que son dificiles de
oxidar bajo las condiciones de esta prueba, el valor de DQO es una
medida no significativa del consumo de oxigeno; éste puade ser el
caso de.algunos efluentes industriales.
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‘ Algunos valores tipicos de DQO para distintos tipos de aguas se
presentan en el cuadro 1. .

Cuadro 1. Valores usuales de DQO de agua residual de distintas procedencias

— Bae | e
TIPO DE EFLUENTE |

} INTERVALO ]OBSERVACIONES |
. (mg/lL) | : \
industria vinicola (Cosecha)’ | 7 500 — 44 000 i :
" industria vinicola (Fuera de” "1";56'_'13 000 }

i

cosecha)

Valor usual = 500 |

IAgua residual domestica cruda™ 2| 250 - 1000
[ Tanque séptico residencial sin 250 - 500 |
camara de filtracion'

| Tangue séptico iiﬁaside_nﬂci‘a! con | 160 _ 300
camara de filtracion

i
|
|
i

La DQO puede relacionarse empiricamente con la Demanda Bioquimic_a
de Oxigeno (DBO), el Carbono Organico Total (COT) o la materia
organica. Luego de establecida la relacion, el resultado es utll,p‘ara el
monitoreo, control y tratamiento del cuerpo de agua analizado.
Usualmente los valores de DBO documentados se refieren a cinco dias
de incubacion, razon por la cual se usara el termino DBO;s

4.2.1 Relaciones entre DBOs, DQO y COT. Si el valor de la relacion
DBO/DQO en aguas residuales no tratadas se encuentra entre 0.3 -
0.8, se consideran facilmente tratables mediante procesos biologicos.
Si {a .relacién DBOs/DQO es menor que 0.3, el agua puede contener
. constituyentes ‘toxicos o  se  pueden requerir microorganismos
aclimatados para su estabilizacion. La relacion DBOs/COT para aguas
residuales no tratadas varia de 1.2 a 2.0. Al usar estas relaciones, se
debe recordar que ellas cambiaran significativamente de acuerdo con el
tratamiento que se haya realizade a las aguds residuales, como se
muestra en el cuadro 2.

Cuadro 2. Comp'aracién de relaciones de varios pardmetros utilizados para
caracterizar aguas residuales’

ol
! |

|" 7 Tipo de agua residual | DBOJDQO “ ‘DBOSICOT |
T T Newatada T Tos—os T 12Z20 0
r*"begpnnés’dg sedimentacién i 04-06 - 08 -12 i }

primaria i
1T TEfiuente final o L”_ 6.1-03" i 02-0.5 |

4.3 Seleccion del método de ensayo

Debido a las propiedades quimicas unicas del ion dicromato (Cra0:%),
éste es el oxidante especificado en los métodos descritos en esta
norma, en los cuales es reducido a ion cr{pmico (Crs’).

Para obtener resultados reproducibles con cualquiera de los métados
se requiere homogeneizar adecuadamente las muestras que presentan
solidos en suspensién.

El método de reflujo con dicromato de potasio (K:CryG;) se prefiere
sobre procedimientos que utilizan otros oxidantes, debido a. su
capacidad superior de oxidacion, su aplicabilidad a una amplia variedad
de muestras y su facilidad de manipulacion.

= método titrimétrico de reflujo abierto es apropiado para una amplia
variedad de muestras de agua. Con este método se_requiere una
muestra de por lo menos un litro, véase inciso 3.6.

Los métodos de reflujo cerrado (titrimétrico y colorimétrico) utilizan
menor cantidad de sales metalicas y reactivos que el método de reflujo
" abierto. Se utilizan ampollas y tubos de reaccién con soluciones
preparadas que se encuentran disponibles comercialmente. Se deben
seguir las instrucciones proporcionadas por el fabricante, ya que los
volumenes ‘de muestra, de reactivos y las concentraciones de los
mismos son criticos. El proveedor debe proporcionar las
sespecificaciones de los limites de error y las hojas de seguridad de los

7 reactivos.

Para valores esperados de DOQ menores que 50 mg/L O; el método de
reflujo abierto' es menos exacte. - .

4.4 interferencias y limitaciones

4.4.1 Compuestas organicos. Varios compuestos organicos

(hidrocarburos aromaticos, piridina y compuestos relacionados,

coampuestos alifaticos volatiles de cadena recta) resisten la oxidacion.
Estos compuestos no son oxidados en un grado apreciable. Esto
ocurre, en parte, debido a que los compuestos organicos volatiles estan
presentes en fase gaseosa y no entran en contacto con el oxidante. La
adicion de sulfato de plata (Ag.S04) como catalitico mejora la oxidacién
de los compuestos alifaticos volatiles de cadena recta. -

! Crites, R. y G. Tchobanoglous. 2000. Sistemas de manejo de aguas residuales
para nucleos pequefios y descentratizados. Tomo I McGraw Hill; Colombia. pp.
68-69.

2 Metcalf & Eddy. 1996, Ingenieria de las aguas residuales. Tomc |. McGraw Hill.
Mexico. -p. 126,
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4.4.2 Haluros. Los haluros (cloruros, bromuros y yoduros) reaccionan

" con Ag2S0O, produciendo precipitados (haluros de plata), inhibiendo su
actividad catalitica, Esta dificultad puede reducirse antes de iniciar el
proceso de digestion, aurique no eliminarse completamente, formando
un complejo soluble (haluromercurato) con suifato de mercurio (HgSO0.).
Aunque se especifica 1 g de HgSO, para una muestra de 50 mL, una

~, cantidad menor puede usarse cuando se conoce que la concentracion
de cloruro en la muestra es menor que 2 000 mg/l. y se mantenga una
proporcion en peso de 10:1 para la relacion HgSO,:Cl. Sin embargo.
en el caso de pruebas disponibles comercialmente, se deben seguir las
instrucciones proporcionadas por el fabricante.

Las interferencias con haluros pueden ser removidas por medio de la
precipitacién con el fon plata y su filtracidon antes de la digestion, lo que
puede introducir errores debido a la oclusion y acarreo de material, lo
que ‘se evidencia en valores bajos de DQO. ’

Existen _técnicas para medir la DQQO en aguas salinas, que pueden
consultarse en las referencias bibliograficas34.

4.4.3 Otros compuestos inorganicos. Los agentes inorganicos
reductores, tales como nitritos, sulfuros y hierro(ll) genaran valores
. mas  altos de DQO. Estos interferentes pueden ser eliminados

mediante una reaccion con mercurioc. Es necesario hacer calculos
estequiométricos del consumo de oxigeno de estos interferentes y
restarlos del valor final de la prueba.

El amoniaco y sus derivados presentes en la muestra no son oxidados
por el dicromato. Sin embargo, la presencia de cloro elemental puede
oxidar estos compuestos, dando valores mas altos de DQO.

Los nitritos (NO;’) producen una DQO de 1.1 mg/mg NO,-N. Debido a
que la concentracion de NO;  en las aguas raramente excede de 1 a 2
mg/L.NO;:-N, la interferencia ng es significativa y usualmente se ignora.
Para eliminar una interferencia significativa debida a NO;', se adicionan
10 mg de acido sulfamico por cada miligramo de NO,'-N presente en el
volumen de muestra utilizado. Es necesario analizar un blanco con
agua destilada, desmineralizada o-de pureza equivalente, agregando la
misma cantidad de acida sulfamico.

Los compuestos inorganicos reducidos, tales como el hierro(it).
sulfuros, manganeso(ll}, etc., son oxidados cuantitativamente bajo las
condiciones del ensayo. . Para muestras que contienen cantidades
significativas de dichos compuestos se puede calcular una oxidacion
estequiométrica a partir de concentraciones iniciales conocidas de tales
interferentes y luego se hacen las correcciones en el valor de DQO
obtenido. :

La limitacién mas importante es la generacion de residucs peligrosos

debido al uso de sales de plata, cromo hexavalente y mercurio en las

determinaciones de DQO. El problema mas grande radica en el-uso de

mercurio. Si la contribucion del cloruro a la DQO. es minima, el HgSO,

puede ser omitido. . Muestras. mas pequefias (como los volumenes
. usados en los métodos de reflujo cerrado) conllevan a una generacion
menor de residuos. Ei material de desecho puede ser regenerado
siguiendo procedimientos adecuados, véase anexo 2. -

4.5 Muestreo, pretratamiento y almacenamiento

Las muestras deben ser recolectadas en frascos, debidamente limpios,
de vidrio o de polietileno. Los frascos deben llenarse ccmpletamente
para evitar que quede aire en el mismo. |

El analisis debe realizarse en un lapso de 2 horas: si es inevitable un
atraso antes del ensayo la muestra debe ser preservada acidificandola
a pH < 2 con acido sulfGrico (H;80,) concentrado (aproximadamente 2
mL por litro de muestra). No deben transcurrir mas de 5 dias después
del muestreo y los frascos deben almacenarse a una temperatura de
4°C +2°C.

Cuando las muestras presenten sdlidos, tales como material vegetal,
grasa no disuelta, gel, etc., deben ser homogeneizadas utilizando una
licuadora para reducir las particulas a un tamafio menor que el orificio
de la pipeta que se utilizara para tomar la alicuota a analizarse.. Esto.
puede variar de acuerdo al método aplicado. \;
Geben anaiizaree con Shudoney ilnmael0,maror de 500 mal
; < es para reducir el error
inherente a la medicién de volimenes pequefios de muestra. Esto
puede variar de acuerdo al método aplicado. '

5. Método titrimétrico de reflujo abierto
5.1 Principio del método

La( mayor parte de materia organica es oxidada por una mezcla de
écidos cromico y sulfurico en ebuilicion, Las muestras de agua residua!'n
se llevan a reflujo en una solucién acida con un exceso conocido de
K2Cr207;,  después de la digestion, el remanente no reducido de
KoCr0; es titulado con solucion de sulfato amobnico ferroso
[Fe(NH4)2(S04)2], para determinar la cantidad de K2Cr20; consumido

segun la siguiente reaccion: '

Cr07% + 6Fe™ + 14H! = 20r% + 6Fe™ + 7120

y Iqego' Ta mvate’ria'v organica oxidable se calcula en términos de
equivalente de oxigeno.  Un mol de dicromato (Cr,0;%) es equivalente
a 1.5 moles de oxigeno (O,). Las proporciones en masa, volumen y

3 Burns, E.R. & C. Marshall. 1965, Correction for chioride interference in the &
chemical oxygen demand test. J. Pollut. Controt Fed. 37:1716.,

4 Bauman, Fl. 1974 Dichromate reflux chemical oxygen demand: A proposed
method for chloride correction in highly saline water. Anal. Chem. 46:1336.
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concentracién de los reactivos deben mantenerse cohstantes, cuando

se utilizan volumenes de muestra diferentes a 50 mL. E| tiempo
estandar de reflujo de 2 h, puede reducirse si se ha cemprobado que |
con un periodo menor se obtienen los mismos resultados.

Las muestras con muy baja DQO. o con un contenido de stlidos
altamente heterogéneo de preferencia se analizan en duplicado-pae
obtener un resultado méas confiable. ’ ’

5.2 Reactivos ) o .
Todos los reactivos deben ser de calidad analitica reconocida.

E - . . . e e A,V' .
5.2.1 Agua destilada o desmineralizada (de pureza equivalente), baja :

en -materia organica. La calidad del agua es de gran importancia para’
la precision de los resultados. Verificar la calidad del agua corriendo
blancos sin llegar a ebullicidn, pero exactamente como se analiza la
muestra. Considerar los registros del consumo de [z solucién de
sulfatd de amonio y hierro{ll) en los blancos, si_hay una diferencia de
mas de 0.5 mL de dicha solucidn indica deficiencia en la calidad del
agua. Para determinaciones de¢ DQO en muestras que presentan
walores menores de 100 mg/L la diferencia entre los blancos no deberia

exéeder'0.2 mL. La calidad del agua destilada puede mgjorarse .

destilandola nugvamente a partir de una solucién de dicromato de:
potasio o permanganato de potasio, utilizando equipo para destilacién
totalmente de vidrio. :

5.2.2 Acido sulfarico concentrado

5.2.3 Solucion estandar de dicromato de potasio, 0.0417 M. - Disolver
12.259 g de KyCr07 grado patron primariq, previamente secado a
150 °C durante 2 h, 0 a la temperatura que indique las especificaciones
técnicas del reactivo, en agua destilada y diluir a'1 000 mL en balén
aforado clase A. ) .

5.2 4 Reactivo sulfato de plata-acido sulfarico. Adicionar Ag:80, grado
reactivo, en cristales o en polvo, a H,80, concenirado, en una
proporcién de 5.5 g de Ag,SO,4 por 1 kg de H,80,. Dejar reposar de 1 a
2 dias para disolver el AgySOa.

5.2.5 Solucién indicadora de ferraina. - Disolver 1.485 ¢ de de 1,10-
fenantrolina monohidrato y 695 mg de sulfato ferroso heptahidrata
(FeS0,7H,0) en agua destitada y diluir a 100 mL.

526 Solucion tituladora estandar de sulfato de amonio y hierro(tl)
{Fe(NH)2(804)2 6H:0] (SAF) aproximadariente 0.25 M. - Disolver 98 g
de Fe(NH4)2(S504):-6H,0 en agua destilada. Adicionar 20 mL de H;S0,
concentrado. enfriar y diluir a 1 000 mL con agua destilada en un balon
aforado clase A. La solucion debe ser estandarizada diariamente con
solucion estandar de K,CryOy, siguiendo el procedimignto que se indica
a continuacion: - . ~ . .

a) Diluir 256 ml de solucién estandar de K,Cr,0; en agua destilada

‘hasta completar 100 mL. adicionar 30 mL de H;SO. concentrado,

enfriar y titular, con solucion valorante SAF, utilizar de 0.10 mL a 0.15
mL (2 a 3 gotas) de indicador ferrcina.

b} La molaridad de la solucion SAF se calcula a partir de la
estequiometria de la reaccion del inciso 5.1 en la siguiente forma:

004167 molCr,0,% - 6molFe” _-imol SAF

« x
1L 1mol Cr,0,” 1mol Fe™ vV,
v ) ro,zsyv' {mol SAF/L)
2 2

V!
M=

en donde:

M = Molaridad de la solucion SAF :
V= Volumen de la solucion titulada 0.0417 M de K,CraQ3, en mililitros
V= Volumen de la solucion SAF utilizada ehn la titulacion. en mililitros.

5.2.7 Sulfato-mercarico, HgSOQ, en cristales o en polvo.

5.2.8 Acido sulfamico. Utilizar Gnicamente cuando. es necesario
eliminar-la interferencia de nitrito, véase el numeral 4.4.3.

5.2.9 Ftalato acido de potasio estandar (CgHsKQ,). Pulverizar y secar'a
126 °C o a la temperatura que indiquen las especificaciones técnicas
del reactivo, durante 2 h. hasta lograr un peso constante. Disolver 425
myg de CgHsKO4 en agua destilada y diluir @ 1 000 mlL en un baldon
‘aforado clase A. El CgHsKO, tiene una DQO tedrica de 1.176 mg/mg O,
y esta solucion tiene una DQO tedrica dé 500 mg/L O,. Esta solucién es
estable en refrigeracion a 4 °C al menos una semana, en ausencia de
crecimiento bioldgico visible. :

5.3 Aparatos y materidles

5.3.1 Aparato de reflujo:

a) Erlenmeyer o balén de 250 mL 6 500 mL, con cuello esmerilado el
equipo nuevo se debe limpiar corriendo un blanco. Para la limpieza del
‘equipo no utilizar detergente, enjuagar con abundante agua destilada
despueés de usarlo. .

b) Condensador Liebig, West o equivalente con unidn esmerilada.

¢) Hornilla  eléctrica, con potencia suficiente para producir una
superficie de calentamiento minima de 1.4 Wicm? o equivalente.

"d) Nucleos de ebullicion de vidrio.

_ ) Pipetas clase A

al.
2
&
i
2
§

5.4.1 Procedimiento para muestras con una DQO mayor de 50 mg/L O:

a) Agitar la muestra para homogeneizarla si es necesar.o. Medir con
pipeta exactamente 50.0 mL de muestra y agregarlos a un eflenmeyer o
balén de 250 mlL 6 560 mL. Cuando la muestra tenga una DQO mayor
de 900 mg/L Oy, preparar una dilucion de la muestra a un volumen final
de 50.0 mL, .

by Agfegar 1 g de HgSOy, varios nucleos de ebullicion de vidrio, y muy

" lentamente 5.0 mL del reagtivo sulfato de plata-dcido sulfirico, mezclar

hasta disolver el HgSO4: Para evitar posibles pérdidas de material
volatil, cuando se .estd mezclando se debe enfriar el erlénmeyer,
Luego, agregar 25.0 inl. de la solucion 0.0417 M de K,Cr,0, y mezclar.

¢) Unir. el erlenmeyer al condensador, hacer circular agua, luego
-agregar 70 mL del reactivo sulfato de plata-acido sulfurico a través del
extremo abierto del condgnsador. Agitar suavemente con movimiento
circular al adicionar y homogeneizar la solucion. .

Precaucion: La . mezcla® de refiyjo se . debe -homogeneizar
cuidadosamente antes de aplicar calor, para prevenir un calentamiento
localizado en el fondo del erlenmeyer y una posible reaccion explosiva,

d}  Cerrar el extremo abierto del condersador con un vaso de
precipitados pequefio, para prevenir la presencia de materia extrafa en

. la mezcla de reflujo. Conectar la hornilla eléctrica y dejar en reflujo por

un periodo de 2 h. La temperatura de la mezcla de reaccion debe ser
148 °C # 3 °C. La reaccidn de la mezcla se realiza en una ebullicion
suave, no violenta y sin salpicar.. Si la ebullicion es violenta hay indicio
de sobrecalentamiento local de la solucidn, lo que puede dar resultados
equivocados. La ebullicion viclenta . puede acurrir por
sobrecalentamiento o. por ineficiencia de los nucleos de ebullicion.

e} Enfriar la mezcla de reflujo, lavar la parte baja del condensador de
reflujo  con agua destilada, desconectar el condensador y diluir la
mezcla con agua destilada a aproximadamente el dobie de su volumen,

f) Enfriar la mezcla diluida y titular el exceso de K,Cry09 con solucion
SAF, usando de 0.10 mL a 0.15 mL (2 a 3 gotas) de indicador de
ferroina. Aunque la cantidad de indicador de ferroina no es critica. se
debe utilizar el mismo volumen para todas las titulaciones. Se toma
como punto final de la titulacion el primer cambio bien definido del color:
azul-verde a café-rojizo, que persista por un minuto o mas; el color
azul-verde puede reaparecer. ) .

Las determinaciones en duplicado deberan concordar deniro de' un' %
de su valor promedio. Las muestras con solidos suspendidos o
componentes que sean lentos para oxidarse pueden requerir
determinaciones adicionaies. :

g) Siguiendo el procedimiento indicado en los incisos anteriores, refluir
y titular un blanco de agua destilada y una muestra control. Véase
numeral $.2.9 para preparacion de muestra control.

5.4.2 Procedimiento alterno para muestras con una DQO baja. Seguir
el procedimiento indicado en el numeral 5.4.1, con las excepciones
siguientes:

a)Utilizar una solucién estandar de KyCrz07 0.00417 M
b) Utilizar una solucion SAF 0.025 M

¢) Utilizar en la ecuacién 52.6b la-constante 0.025, en lugar de 0.25.

Nota 1. Con este procedimiento ser muy cuidadoso, pues aun trazas
de materia organica en la cristaleria o provenientes de la atmosfera

‘pueden causar errores considerables.,

Si se requiere una mayor sensibilidad, se concentra un volumen mayor
de muestra antes de la digestidn con reflujo, de la manera siguiente:

a) A im_vo!umen de muestra mayor de 50 mL, agfegar todos'lc:s
reactivos |n§icados en el procedimiento descrito en el numeral 5.4.1 y
luego reducir et volumen total a 150 mL, poniendo a ebullir la mezcla en

el erlenmeyer (de reflujo), abierto a la atmésfera y sin &l condensador
conectado.

Nota 2. La cantidad de HgSO0,4 que se utiliza se calcula scbre la base
de la relacion en masa de HgSO.:Cl” en la proporcion de 10:1. Utilizar
la cantidad de CI" presente en el volumen original de la muestra.

b) De§p_Ués _de. concentrar la muestra, analizaria siguiendo el
procedimiento indicado en el numeral 5.4 1.
c) Siguiendo el procedimiento indicado en los incisos anteriores,
concentrat y analizar un blanco.

5A4.3. Evaluacion del método. Ei método de ensayo y la celidad de'los
react!vos se evaluan a través de la determinacion de la DQO de una
solucion estandar de CgHsKO.. preparada segin incisc'5.2.9. E
progedimiento experiméntal es satisfactorio si el resultado de la prueba
del control corresponde al menos en un 96 % del valor tedrico.

5.5 Calculos. La.DQO en la muestra se calcula empleando la formula-
siguiente: .

DQO (Mgl 0,) = (A‘B’*\";‘xa 000
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en donde:-

A = Volumen de solucion SAF usado con el blanco; en mililitros
B = Volumen de solucion SAF usado con la muestra, en mililitros
M = Molaridad de la solucion SAF v
V = Volumen de muestra, en mililitrbs
8 000 = peso miliequivalente de oxigeno x 1 000 mg/L.
"5.6 Precision y desviacién. -
Un grupo de ‘muestras sintéticas preparadas con CaHsKO. y clovruro de
sodio (NaCl) fueron analizadas por setenta -y cuatro laboratorios,
obteniéndose los resultados siguientes:

a) Para una DQO de 200 mg/L O en ausencia de cloruro la desviacion
fue de + 13 mg/L (coeficiente de variacién 6.5 %).

b) Para una DQO de 160 mg/L O, y 100 mg/L CI" ia desviacion
estandar fue de + 14 mg/L (coeficiente de variacion, 10.8 %).

6. Método titrimétrico de reflujo cerrado.

6.1 Principio del métodé, véase el numeral 5.1

6.2 Interferencias y limitaciones, véase el numeral 4.4

8.2.1 Los compuestos organicos volatiles -son oxidados de mejor
manera en el sistema de reflujo cerrado, debido a que la muestra tiene
contacto mas prolongado con el oxidante.

6.2.2 Los tapones de los tubos de reaccion deben revisarse antes de
usarse, para determinar la presencia o ausencia de grietas en el
recubrimiento interior.

6.3 Reactivos
6.3.1 Acido sulfarico concentrado

6.3.2 Acido sulfarico al 20 % (v/v).

6.3.3 Solucién estandar para digestion, 0.01667 M, de KoCr,07. Pesar
4.903 g de K:Cr,0; grado estandar primario, previamenteAseca.do a
150 °C durante 2h, o a la temperatura que indiquen las especificaciones
técnicas del reactivo, agregar aproximadamente SOQ’ mL de agua
destilada, 167 mL de H280, concentrado (tener precaucion) y 33.3 g de
HgSO0,. Disolver, enfriar a temperatura ambiente y diluir con agua
destilada a 1 L en un baldn aforado clase A. )

6.3.4 Reactivo sulfato de plata-acido sulfurico, véase el numeral 5.2.4.
6.3.5 Solucién indicadora de ferroina, véase el numeral'5.2.5.

6.3.6 Solucién tituladora estandar, aprroximadameme 0.'107M de SAF.
Disolver 39.2 g SAF en agua destilada, adicionar 20 mL de H,50,

concentrado (precaucion), enfriar y diluir a 1 L en agua destilada. La~

solucién debe ser estandarizada cada-dia que se utiliza con solucién
estandar de digestion de K;Cr;07, siguiendo el procedimierrto‘que se
indica a continuacion: : .

a) A un tubo de reaccion conteniendo un volumen de agua destilada
equivalente al volumen de muestra indicada en el cuadro 3, agregar la
solucién estdndar de K,Cr0; y el reactivo sulfato de piata-acido
sulfurico de acuerdo a lo indicado en el mismo cuadro. Enfriar a
temperatura ambiente, agregar de 0.05 mL a 0.10 mL (1 a 2 gotas) de
indicador de ferroina y valorar con solucion tituladora SAF.

b) La _'molaridad de la solucion SAF se calcula a pértir de la
estequiometria de la reaccion del inciso 5.1 en [a siguiente forma:
x0.01667molCr2072' 6molFe® _ 1mol SAF
1L 1mol Cr,0,>  1molFe® ' ’
= =0.10xv"(m0!SAF/L)'
v, . v,

\Z
M=

“en donde:

M = Molaridad de la solucién SAF .
Vi = Volumen de la solucion titulada 0.01667 M de K,Crz07, en mililitros
V, = Volumen de la solucién SAF usado en la titulacion, en mililitros,

6.3.7 Acido sulfamico, véase el numeral 5.2.8

6.3.8 Ftalato acido de potasio estandar, véase numeral 5.2.9

Cuadro 3. Tamafio de muestra y cantidades de reactivos para varios
recipientes de digestidn
N Solucion Reactivo ST
Tamafio de los Tz':?;o estandar de sulfato de Volumen
recipientes de muestra digestién de | plata — 4cido | final total
digestion K3Cr 0y suifarico (mL) ;
(mb) (mL) (mL)
[16 mm x 100 mm | 2.5 15 35 75
120 mm.x 150 mm 5.0 3.0 7.0 150
25 mm x 150 mm | 10.0 .0 140 30.0
Tubos sellables T
de 10 mL - 2.5 1.5 | 3.5 7.5
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6.4 Aparatos y materiales

6.4.1 Recipientes 'de digestion. De preferencia utilizar tubos de ensayo
o reaccion ‘de borosilicato de 16 mm x 100 mm, 20 mm x 150 mm 6 25
mm x 150 'mm, resistentes a una temperatura de 148 °C £ 3 °C, con
tapén de rosca y recubrimiento interior de tefion. Alternativamente,
utilizar tubos sellables de borosilicato de 10 mL de capacidad y de
preferencia con un diametro de 19 mm a 20 mm.

6.4.2 Plancha de calentamiento, con dispositivo para operar a 148 °C +
3 °C, con un espesor que garantice que la solucién quede inmersa en la
plancha y agujeros hechos a la medida de los tubos de reaccisn o de
las ampollas estandar.

Nota 3. No use horno por la posibilidad de derrame de muestras
generando una atmésfera corrosiva y posiblemente explosiva. Ademas,
las tapaderas de los- tubos de ensayo pueden no sopertar la
temperatura dé 150 °C en el horno, o

6.4.3 Sellador de - ampollas. Se utilizan Gnicamente

se.ladores
mecanicos, para asegurar sellos fuertes y consistentes. -

6.4.4 Careta protectora y guantes resistentes al calor.

6.4.5 Agitador magnético y barra magnética cubierta de teflon adecuada
para el didmetro interno del tubo.

6.4.6 Microbureta.

6.5 Procedimiento ,

6.5.1 Lavar los tubos de ensayo y las tapaderas con H,80, at 20 %
(v/v) antes de su primer uso para prevenir contaminacion.

6.5.2 Referirgse al Cuadro 3 para volumenes apropiados de muestra y
reactivo. Hacer mediciones veolumétricas exactas, utilizar cristaleria y
equipo clase A. Los volumenes mas criticos son los de la muestra y la
solucién estandar de KpCr,0;. Utilizar una microbureta para titulacién.
Medir H,SO4 hasta £ 0,1 mL. El uso de.micropipetas con puntas de
polietileno es practico y adecuado.

6.5.3 Colocar la muestra en tubos de ensayo o ampollas y agregar'la
solucion para digestion. Cuidadosamente agregar H;SO4 concentrado |
por las paredes del recipiente para que se forme una capa de acido -
bajo la ‘capa de solucién digestién-muestra. Cerrar los tubds
firmemente o sellar las ampollas, mezclar por inversién varias veses.

Nota 4. Cuando los contenidos en los recipientes se mezclan, utilizar
careta protectora y protegerse las manos del calor producido. Mezclar
por completo antes de aplicarles calor para prevenir calentamiento local
en el fondo del recipiente y una posible reaccion explosiva.

8.5.4 Colocar los tubos o las ampollas en [a pléncha de calentamiento
en blogue precalentado a 148 °C + 3 °C y refluir por 2 h dentro de una
campana de extraccign.

. Nota 5. Estos recipientes sellados pueden estar bajo presion por los

gases generados durante la digestion, debe utilizarse proteccion para
cara y manos cuando se estén manipulando. Si el H,80, se reduce en
su concentracion o se omite, se produciran altas presiones a 150 °C,
que pueden ser peligrosas. R

6.5.5 Enfriar a temperatura. ambiente y colocar los tubos de reaccion
efh una gradilla. Se puede precipitar algo de suifato meredrico pero
esto no afectara el analisis. Remover las tapaderas de los tubos de.
ensayo y agregar pequefias barras magnéticas de agitacion.

6.5.6 Si se utilizan ampollas, transferir los contenidos a un rezipiente
mas grande para su valoracion. Agregar de 0.05 mL a 0.10 mL (1 a 2 |
gotas) de indicador de ferroina y agitar adecuadamente miertras se
titula con SAF estandarizado 0.10 M. E! punto final es un cambio '
brusca de color de azul-verde a café rojizo, aunque el azul-verde puede |
reaparecer en minutgs. .

6.5.7 Siguiendo el procedimiento indicado en. los incisos anteriores,
refluir y titular un blanco de agua destilada y una muestra control,
referirse al numeral 5.2.9, conteniendo la misma cantidad de reactivos.

6.6 Calculos

Calcular la DQO en la muestra empleando la formula sigdiente:

- 8000
DO (mgit 0,)= 4BV~

en donde:

A = Volumen de solucion SAF usado con el bianco, en mililitros
B = Volumen de solucion SAF usado con 1a muestra, en mililitros
M = Molaridad de la solucion SAF

"V ='Volumen de muestra, en mililitros

8 000 = peso miliequivalente de oxigeno x 1 090 mg/L.

‘i 6.7 Precisién y desviacién, basado en la correspondencia 8.2

Sesenta muestras sintéticas preparadas con CgHsKO4 y NaCl fuerop
analizadas por seis laboratorios, obteniendo los resultados siguientes:
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a) A una DQO promedio de 195 mg/L O, en ausencia de cloruro. la
gees\%e;cubn estandar fue de * 11 mg/L O, (coeficiente de variacién,

. ¢ ) o
b) A una DQO promedio de 208 mg/l Oz y 100 Vmg»/.L Cl', la desviacidn
estandar fue de + 10 mg/L O (coeficiente de variacion, 4.8 %).

7. Método colorimétrico de refiujo cerrado
. . ¥

7.1 Pfincipio del método, referirse-al numeral 5.1~

Cuando una muestra es digerida, el ion dicromato (Crzoyz') oxida el
material de DQO en la muestra. Esto da como resultado un cambio en
el estado de oxidacion del cromo, de hexavalente (Vi) a trivalente (Il1).
Ambas especies de cromo son coloreadas y absorben en la region

" visible del espectro. El Cry0,% absorhe fuertemente en la regicn de los

400.nm, donde ta absorcion del ion crémico (Cr>*) es mucho menor. El
Cr* absorbe fuertemente en la region de los 600 nm, donde el Cry07%
tiene casi cero de absorcion. En solucion de H;SO, 9 M. los
coeficientes de extincien molares aproximados para estas_especies del
cromo-son como sigue: Cr®* 50 L/moj-cm a 604 nm: Cr,0,% 380 L/mol-

.cm a 444 nm; Cr®* 25 L/mol-cm a 426 nm. El ion Cr’* tiene un minimo

en la region de los 400 nm. Ademas, tiene una absorcion maxima a
420 nm. -

Para valores de DQO entre 100 y 900 mg/L, se determina el aumento
det Cr’" en la region de fos 600 nm. Valores mas altos pueden ser
obtenidos por medio de la dilucion de la muestra. Los valores de DQO
de 90 mg/L o menos pueden ser determinados siguiendo la disminucién
en el Cry0,% a 420 nm. La correspondiente generacion de Cr'” da un
pegueno aumento en {a absorcidn a 420 nm. pero esto es compensado
en el procedimiento de calibracion:

7.2 Interferencias y limitaciones, referirse al numeral 4.4

7.3 Reactivos

7.3.1 Solucion estandar para digestion: pesar 10 216 -g de K,Cr,0;
grado estandar primario, previamente secado a 150 °C durante 2 h, 0 a
la temperatura que indique las especificaciones técnicas del reactivo.
Agregar 100 mL de agua destilada, 167 mlL de H,SO, concentrado
(precaucion) y . 33.3 g de HgSO4, ' disolver, enfriar a temperatura
ambiente y diluir con agua destilada a 1 L en un balén aferado clase A.

7.3.2 Reactivo sulfato de pl_éla-écido suifurico, véase el numeral 5.2.4.
7‘.3.3 Acido sulfamico, véase ef numeraj §.2.8. )

7.3.4 Ftalato‘écidovde potasio estandar, véasé el numeral 5.2.9.

Nota 6. Estas soluciones pueden adquirirse comercialn;en'te.

7.4 Aparatés y materiales.’ ’ o

7.4.1 Recipientes de)dig.;esﬁén‘ véase el numeral 6.4.1.

‘7%12 Plaxit;ha de calentamiento, véase el numeral 6.4.2.

7.4.3 Sel'lador de ampollas, véase el numeral 6.4.2{._ T

7.4.4 Careta protectora y guantes resisten»teé al éalo;.

7.4.5 Espectrofotémetro. Para ser usado a 600 nm y 420 nm, con

- acceso a adaptador abierto para los recipientes de reaccion.

7.5 Procedimiento.
7.5.1 Tratamiento de las muestras:

a) De;erminar’el volumen de muestra y de reactives necesarios de
acuerdo a lo indicado én el cuadro 3.

b) Preparar, digerit’ y enfriar las muestras, el blanco y uno ¢ mas de los
estandares, siguiendo el procedimiento indicado en el numerai 6.5.

Nota 7. Estas soluciones pueden adquirirse comercialmente.

7.5.2-Medicion de la reduccion del ion Cr,0,%:

a) Enfriar lentamente las muestras a temperatura ambiente para evitar

. la formacién de precipitado. Mezclar suavemente el contenido de los

recipientes de teaccion para combinar el agua condensada y la materia
insoluble. Dejar que la materia suspendida sedimente y asegurarse de
que las vias Opticas estén claras.

b} Introducir d entro del espectrofotémetro, a través de la veniana de
acceso, las ampaolias o los tubos de reaccidn sin abrir, teniendo cuidado

. de que estén colocados en la trayectoria de la luz.

'c) Leer la ab'sorb"_ancia de las muestras en un espectrofotémetro a la

longitud de ohda-seleccionada (420 nm 4 600 nm). A 600 nm usar un ;
blanco no digerido como solucion de referencia. Analizar un blanco
digerido para confirmar que los reactives analiticos estén bien y para

. determinar la DQO del blanco. Alternativamente, usar el blanco digerido
i como solucion de referencia una vez establecido que tiene una baja °
..DQo. '

. A-420.nm, usar agua como solucion de referencia. -Medir todas las

muestras, blancos y estandares contra esta solucién. Las mediciones
de absorcion de un blanco no digerido que contenga dicromato, con

.agua destilada en lugar de fa muestra, dara la absorcion de dicromato

inicial, gualquier muestra “digerida, blanco o estandar que tenga un

Jvalor de DQO dara una absorciéon menor debido a la disminucion del ion
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dicromato. Analizar un blanco digerido con agua en lugar de la muestra
para asegurarse de la calidad -del reactivo y para determinar la
contribucion de los reactivos a la disminucion de la absorcion durante
una digestibn dada. La diferencia entre las absorbancias de una
muestra digerida dada y el blanco digerido es una medida de’la DQO de
la:muestra. Cuando se corren los estandares, graficar las diferencias
entre las absorbancias de los blancos digeridos y de los-estandares
digeridos versus los-valores de DQO para cada estandar.’

Nota 8. P,aravtener una mayor sensibilidad, deben utilizarse tubos de
reaccién o ampollas ajustados oOpticamente; deben descartarse
recipientes que estén rayados o defectuosos. N

7.5.3 Preparacion de la curva de calibracion. Se utilizan los mismos
volumenes de reactivos, tamafdo de los tubos de reaccion o de las
ampollas y el mismo procedimiento de digestion utilizado con las
muestras:

a) Preparar al menos cifico estandares de solucion de CgH:KO4 con .
equivalentes de . DQO para cubrir cada rango de concentracion,
dependiendo de la longitud de onda de trabajo. -

b) Se deben preparar curvas de calibracion para cada lote nuavo de
tubos de reaccidbn o ampollas, o cuando los estandares preparados de
acuerdo a lo indicado en el numeral 7.5.1 difieren en 5 % de la curva
de calibracion. .

Nota 9. Las curvas deben ser lineales. Sin embargo, puede ocurrir
alguna no linealidad, dependiendo de los instrumentos utilizadcs y de
toda la exactitud necesaria.

7.6 Calculos

Calcular la DQO en la muestra con la formula siguiente:

DQO (mgfL 0,) = M‘LOOO

en donde:

M = Masa de oxigeno en el volumen final, en miligramos
_V = Volumen de muestra, en mililitros
" 1000 = Factor de conversion de mililitros a litros.

7.7 Precision y desviacién, basado en la correspondencia 8.2

Cuarenta y ocho muestras sintéticas preparadas con CgHs;KQ4 ¥ NaCl
fueron analizadas por cinco laboratorios, obteniéndose los. resultados
siguientes:

a) A una DQO promedio de 193 mg/L O, en ausencia de clorura, la
desviacion estandar fue de + 17 mg/L O, (coeficiente de variacion
8.7 %). ’ - :

b} A una DQO promedio de 212 mg/L Oz y 100 mg/L CI", la desviacién
estéandar fue de + 20 mg/L O (coeficiente de variacién 9.6 %).

De igual manera en Guatemala se trabajaron treinta muestras sintéticas
preparadas con CgHsKO4 y una DQO tedrica de 1 000 mg/L. Estas
fueron analizadas por catorce laboratorios, obteniéndose los resultados
siguientes:

A una DQO promedio de 1 026 mg/L O, en ausencia de cloruro, la
desviacion estandar fue de * 33 mg/L O,, desviacién estandar relativa
de 3 {coeficiente de vanacion 3.2 %). .

8. Correspondencié\
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Method 973.46. Chemical Oxygen Demand (COD) of Water. 16th
edition. ) .

8.2 APHA, AWWA and WEF. 1998. Standard Methods for the Analysis

-of Water and Wastewater. 20th edition. 5220. Determination of
Chemical Oxygen Demand (COD).

8.3 COGUANOR. 1997. NGO 29 014 h8:97. Aguas. Determinacion de
Constituyentes Organicos. Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)..

8.4 International Organization for Standardization —-ISO—. 1989. iSO
6060. Water ‘Quality - Determination of the Chemical Oxygen
Demand. 2nd edition. i

9. Anexos .

Anexo 1. Metodologia sugerida para el tratamiento de residuos que
contienen cromo (Il}. Método Flinn.

Materiales’

.

Guantes resistentes a productos quimicos

Bata de laboratorio resistehte a productos quimicos

Lenfes protectores de seguridad o protector de rostro
: Campana de extraccion de gases

Soluclén de cloruro de hierro 11l (FeCl) 1 M

Carbonato de sodio (NayCO3)

Solucién’ de tiosulfato de sodio (Na;SzC);) al 50 %

¢« s .

[
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Solucién de dcido sulfirico (H804) 3 M

Solucion de acido clorhidrico (HCI) 8 M :
Sulfuro de sodio {Na,S) o ticacetamida (CH3CSNH2)
Solucion de hidroxido de sodio (NaOH) 3 M

Vaso de precipitados grande de vidrio

Varilla de vidrio para agitacion

Papel indicador de pH

Aparato para filtracién {opcional)

.

|a cantidad de material)

Procedimiento

1. Este método es aplicable solamente a pequefias cantidades Qe
agentes oxidantes de labaratorio. %comendable experimentar con
una pequefia porciéon del material a tratar antes de aplicarlo a todo.
Agregue la sustancia a un gran exceso de solucion al 50 % de Na2820;3
(equivalente al doble de volumen de la sustancia), utilizando agitacion
constante. :

2.“Ag'regue H)S04 3 M mientras agita, hasta alcanzar un pH.en el rango

de 2 a 3. Verificar con papel indicador de pH. Un incremento en la :

temperatura indicard que fa reaccion 'se esta llevando a cabo. Agreg%r
mas H»S0s 3 M segun sea necesario para lograr el incremento de
temperatura. Dejar la mezcla en reposo por 1h. .

3. Si se observa la aparicion de algin sdlido, eéste debe ser disuel‘to
agregando HCI 8 M.

4. Agregar Na,S 6 CH3CSNH: en una cantidad triple molar de exceso, y
agitar ocasionalmente por una hora. La expresion “triple molar de
exceso" significa que se deben utilizar al menos 3 veces los moles de
reactivo equivalentes a la cantidad minima calculada de moles de
compuesto a desechar. Esto se hace para asegurar que ocurra ‘la
conversién completa de la sustancia y para acelerar la velocidad de
conversion. '

5. Ajustar el pH a neutro con la solucién 3 M de NaOH, verificando con
el papel pH, hasta completar Ia precipitacién del metal sulfurado.

6. Sebarar el sulfuro por decantacion o filtracion y dejar que llegue a
sequedad.

7. Colocar el sulfuro metalico en un recipiente plastico de tamafio
adecuado y enterrar en un relieno sanitario aprobado para este tipo de

desecho.

8. El \iquido sobrante posiblemente contenga un exceso de jon sulfuro,
por lo que debera tratarse como se indica en los siguientes pascs.

9. En un vaso de’precipitados gtande colocar la solucion de cloruro
férrico en una cantidad que equivalga a tres veces el volumen tedrico
calculado, segln la reaccién siguiente:

2Fe® + 38% - Fe,S; (sdlido)

Ag(egarle lentamente y con agitacién continua el liquido sobrante del
inciso 8. Se formara un precipitado.

10. Neutralizar 1a solucion con carbonato de sodio, ulilizando papel

indicador de pH para verificacion.

11. Esperar a que el precipiiado se asiente y decantar el liquido
sobrenadante o separar por filtracion.

12. Descartar la solucién neutralizada por el drenaje aplicando un gran
exceso de agua. : ‘

13. .Eéperar a que el precipitado esté seco y descartar en un rellenoc
§amtar|o aprobado para este tipo de desecho. ’

Tomado de: Flinn Chemical Catalog Reference Manual 1995. Flinn
Scientific. USA. pp. 646-647 y 666-667. :

Anexo 2. Meétodos alternativos para manej'o de otros resfddos de
laboratorio : .

Cromatos.y dicromatos

Se_ mezclan con exceso de sulfito de sodio (Na,;50;) sélido, luego se
adiciona agua con agitacion y después de 3 a 4 horas se agrega con

« cuidado una peauefa cantidad de H,S0, diluido. .Cuando todo 2l croma

Recipiente plastico con tapadera de rosca (el tamario dependera de |

esta como Cr** se adiciona NaOH para que precipite como hidroxido.
Se filtra y al filtrado se agrega Na,SO; y luego NaOH para asggutarse
de tener todo el cromo en forma insoluble. El precipitado de cromo se
. filira, se seca al aire y se guarda en recipientes de polietileno. Se
deposita en un sitio previamente autorizado.

-

Mercurio elemental y compuestos

El mercurio metalico se mezcla con azufre en polvo vy se agita para que
se forme sulfuro de mercurio(tl) (HgS). Los compuestos de Hg se
vierten sobre un exceso de solucion de NaOH 5 % y luego se agrega
solucidon de NaS 10 % a 20 %. Se filtra el precipitado de HgS y se
seca al aire. Se guarda en recipientes herméticos de vidrio. que se
introducen, rodeados de arena, en recipientes de polietileno para
depositarios en sitios autorizados. ' .

To.m'ado de: Vgga, J.C. Manejo de Residuos de la Industria Quimica y
Afin. 19899, Ediciones Universidad Catélica de Chile. Alfaomega. 167 p.
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