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IBNORCA NORMA BOLIVIANA NB 64009

Calidad del Agua —Determinacion de la Demanda Quimica de Oxigeno DQO en efluen-
tes industriales — Métodos de reflujo abierto y de reflujo cerrado

0 INTRODUCCION

La Demanda Quimica de Oxigeno DQO es definida como la cantidad de un oxidante especi-
fico que reacciona con la muestra bajo condiciones controladas. Se utiliza como una medida
del equivalente de oxigeno del contenido de materia organica de una muestra susceptible de
oxidacion por un oxidante quimico fuerte.

1 OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma especifica dos métodos para la determinacion de la Demanda Quimica de Oxi-
geno en aguas residuales industriales crudas y tratadas.

2 REFERENCIAS

Standard Methods for Waste and Wastewater 15th Edition. 1995.
Standard Methods for Waste and Wastewater 20th Edition. 2000.

3 DEFINICIONES

Para los propésitos de esta norma se aplican las siguientes definiciones:

3.1 Muestreo

El proceso de tomar una porcién, considerada como representativa, de un curso de agua,
con el propésito de examinar varias caracteristicas definidas.

3.2 Aguasresiduales

Las aguas de composicion variada provenientes de las descargas de usos municipales, in-
dustriales, comerciales, agricolas, pecuarias, domésticos y similares, asi como la mezcla de
ellas.

3.3 Blanco analitico o de reactivos

Agua reactivo o matriz equivalente que no contiene, por adicion deliberada, la presencia de
ningun analito o sustancia por determinar, pero que contiene los mismos disolventes, reacti-
VOs y se somete al mismo procedimiento analitico que la muestra problema.

34 Material de referencia

Material de referencia, acompafado de un certificado, en el cual uno o méas valores de las
propiedades estan certificados por un procedimiento que establece la trazabilidad a unarea-
lizacion exacta de la unidad en la cual se expresan los valores de la propiedad, y en el que
cada valor certificado se acomparia de una incertidumbre con un nivel declarado de confian-
za.
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4 FUNDAMENTO

Muchas clases de materia organica son oxidadas por una ebullicion en una mezcla de aci-
dos crémico y sulfurico. Una muestra es reflujada en la solucién fuertemente acida con un
exceso conocido de K,Cr,O; por espacio de 2 h. Luego de la digestion, el K,Cr,O; remanen-
te no reducido es titulado con Fe (NH,).(SO,), para determinar la cantidad de K,Cr,O, con-
sumido. La materia organica oxidable es calculada en términos de oxigeno equivalente.

4.1 Seleccién del método

El método de reflujo abierto (Capitulo 8) es adecuado para una amplia gama de residuos en
los que se prefiere un gran tamafio de muestra. El método de reflujo cerrado (Capitulos 8 y
9) es mas econdmico en cuanto al uso de sales metalicas como reactivos, y generan menor
cantidad de residuos peligrosos, pero requieren homogeneizacion de las muestras que con-
tengan solidos suspendidos para obtener resultados reproducibles. Es posible obtener en el
mercado ampollas y tubos de cultivo con reactivos medidos previamente. La medicion de los
voliumenes de muestra como también los volumenes de reactivo y concentraciones son criti-
cos. Consecuentemente se deben obtener especificaciones de limites de error para react-
vos premezclados del fabricante.

5 INTERFERENCIAS Y LIMITACIONES

La oxidacion de la mayor parte de los componentes organicos es del 95 al 100 % del valor
tedrico. La piridina y los compuestos relacionados con ella resisten la oxidacion, y los com-
puestos organicos volatiles s6lo son oxidados en la medida en que permanecen en contacto
con el oxidante. Los compuestos alifaticos de cadena lineal se oxidan con mayor eficacia
cuando se afiaden sulfato de plata (Ag,SO,) como catalizador. Sin embargo, el Ag,SO, re-
acciona con el cloro, el bromo y el yodo para producir precipitados oxidados solo parcial-
mente. Las dificultades causadas por la presencia de cloruros pueden ser superadas en
gran medida, aunque no del todo, mediante la formacion de un complejo con el sulfato de
mercurio (HgSO,) antes del procedimiento de reflujo. Aunque 1 g de HgSO, es especificado
para una muestra de 50 ml, una cantidad menor puede ser usada cuando se sabe que la
concentracion de CI es menor a 2 000 mg/l, tanto como se mantenga una relacion 10:1 en
peso entre HgSO,: CI. No usar el test para muestras que contienen mas de 2 000 mg/l. Las
interferencias por haluros pueden ser removidas por precipitacién con i6n plata y filtracién
antes de la digestion. Esta operacion puede introducir errores sustanciales debido a la oclu-
sién y perdidas por precipitacion de la materia organica.

NOTA

Especialmente en aguas residuales provenientes de la industria textil, el contenido de cloruros CI, por lo tanto en este caso es
conveniente determinar con anterioridad a la determinacion de la DQO la concentracion de cloruros.

El amoniaco y sus derivados, presente en la materia organica que contiene nitrdgeno, o libe-
rado desde ella, no son oxidados. Sin embargo, el cloro reacciona con estos compuestos.
Por lo tanto las correcciones para interferencias por cloruro son dificultosas.

El nitrito (NO,) ejerce una DQO de 1,1 mg O,/mg de NO, - N. Ya que las concentraciones
de NO, en el agua raramente exceden de 1 6 2 mg de NO, - N/I, la interferencia se conside-
ra no significativa y suele ser ignorada. Para eliminar una interferencia significativa debida al
NO,, afiddanse 10 mg de acido sulfamico por cada mg de NO, -N presente en el volumen
de muestra utilizado; afiadase la misma cantidad de &cido sulfamico al vaso de reflujo que
contenga el blanco de agua destilada.
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Las especies inorganicas reducidas, tales como el hierro ferroso, el sulfuro, el ibn manga-
noso, etc., resultan oxidadas cuantitativamente bajo las condiciones de la prueba. Para
muestras que contengan niveles significativos de estas especies, puede suponerse una oxi-
dacién estequiométrica a partir de la concentracion inicial conocida de las especies que in-
terfieren, y se pueden hacer las correcciones para el valor de DQO obtenido. La plata, Cr
(V) y las sales de mercurio utilizadas en las determinaciones de DQO generan residuos
peligrosos. El mayor problema esta en el uso del mercurio. Si la contribucién del cloruro a la
DQO es despreciable, el sulfato de mercurio puede ser omitido. Tamafios de muestras mas
pequefias reducen la cantidad de residuo. La recuperacion del material residual puede ser
factible si es permitida por la autoridad reguladora.

6 TOMA DE MUESTRAS Y ALMACENAMIENTO

Preferiblemente, recojanse las muestras en frascos de cristal. Ensayense las muestras
inestables sin demora. Si es inevitable el retraso antes del andlisis, consérvese la muestra
por acidificacion a un pH O 2 utilizando H,SO, concentrado. Mézclense las muestras que
contengan sélidos precipitables antes del analisis. Si la DQO va a ser relacionada con la
Demanda Bioquimica de Oxigeno DBO asegurese de que todas las pruebas reciban idéntico
pretratamiento. Haganse diluciones preliminares de los residuos que tengan una alta DQO
alto para reducir el error inherente a la determinacion de volimenes pequefios de muestra.
Se dan detalles en la NB 64002

7 METODO DEL REFLUJO ABIERTO

7.1  Discusién general

La mayor parte de la material organica resulta oxidada por una mezcla a ebullicion de los
acidos crémico y sulfarico. Se somete a reflujo una muestra en una solucién écida fuerte con
un exceso conocido de dicromato de potasio (K,Cr,O-). Después de la digestion, el K,Cr,O4
no reducido (equivalente a la cantidad de este reactivo no consumido) se determina (cuanti-
fica) con sulfato de amonio ferroso para determinar la cantidad de K,Cr,O; consumido y cal-
cular la materia organica oxidable en términos de equivalente de oxigeno. Manténganse
constantes las proporciones de pesos de reactivos, de volimenes y de concentraciones
cuando se utilicen volumenes de muestra distintos de 50 ml. El tiempo estandar de reflujo de
2 horas puede reducirse si se ha demostrado que un periodo mas corto produce los mismos
resultados.

7.2 Equipos y aparatos

7.2.1 El instrumental para el reflujo consiste en matraces erlenmeyer de 500 6 250 ml con
cuello 24/40 de vidrio esmerilado* y un refrigerante** de 300 mm de chaqueta Liebig, West,
0 equivalente con junta de cristal esmerilado 24/40, y una placa caliente que tenga suficiente
energia para producir al menos 1,4 W/cm? de superficie de calentamiento o equivalente.

7.2.2 Homogeneizador

7.2.3 Pipetas, clase Ay de cuello ancho.

7.3 Reactivos

7.3.1 Solucién de dicromato de potasio patron 0,0417M: Disuélvanse 12,259 g de
K,Cr,0O, de calidad estandar primaria, secado previamente a 103 °C durante 2 h, en agua
destilada y diliyase hasta 1 000 ml.
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7.3.2 Reactivo acido sulfurico: Afadase Ag,SO,, de calidad para reactivos o técnica, en
cristales o en polvo, a H,SO, conc. En la proporcion de 5,5 g de Ag,SO4/kg de H,SO,. Déje-
se reposar de 1 a 2 dias para disolver Ag,SO.,.

7.3.3 Solucién indicadora de ferroina: Disuélvanse 1,485 g de 1,10-fenantrolina monohi-
dratado y 695 mg de FeS0,.7H,O en agua destilada y diliyase hasta 100 ml. Esta solucion
indicadora puede adquirirse ya preparada.

7.3.4 Sulfato de amonio ferroso (SAF) patrén para titulacion, aproximadamente 0,25M: Di-
suélvanse 98 g de Fe (NH,), (SO,). - 6H,O en agua destilada. Aiiddanse 20 ml de H,SO,
concentrado frio, y dillyase hasta 1 000 ml. Estandaricese esta solucion a diario frente a
una solucién patrén de K,Cr,O; como sigue:

7.3.5 Dilayanse 10 ml de K,Cr,O; patron hasta aproximadamente 100 ml. Aiiddanse 30 ml
de H,SO, concentrado y enfriese. Valorese con titulante SAF utilizando 0,10 ml a 0,15 ml (2
a 3 gotas) de indicador ferroina.

Molaridad de la solucion SAF =

V(K,Cr,0,) 0,0417M titulada, mi, ,

e 0,25
Vg, enla titulacion ,ml

7.3.6 Sulfato mercurico, HgSO,, cristales o polvo.
7.3.7 Acido sulfamico: Necesario solo si debe eliminarse la interferencia de los nitritos.

7.3.8 Ftalato de hidrégeno de potasio (FHP) patrén: Tritdrese ligeramente y luego séquese
el ftalato de hidrégeno de potasio (HOOCCH,COOK) a peso constante a 120 °C. Disué-
vanse 425 mg en agua destilada y dildyase hasta 1 000 ml. EI FHP tiene una DQO tedrica
de 1,176 mg O,/mg y esta solucién tiene un DQO tedrico de 500 pug O./ml. Es estable hasta
3 meses cuando se congela en ausencia de crecimiento bioldgico visible.

7.4 Procedimiento

7.4.1 Tratamiento de las muestras con un DQO de > 50,0 mg O,/l: Homogeneizar la mues-
tra de ser necesario e introdizcanse 50,0 ml de muestra en un matraz de reflujo de 500 ml.
Para las muestras con un DQO de > 900 mg O./l, usar fracciones de muestras mas peque-
flas diluidas hasta 50 ml. Aiiddase 1 g de HgSO,, (tomese en cuenta lo mencionado en el
capitulo 5, interferencias), varias cuentas de cristal y, muy despacio, 5,0 ml de reactivo &cido
sulfdrico grado reactivo, mezclando para disolver el HgSO,. Enfriese mientras se mezcla
para evitar la posible pérdida de materiales volatiles. Aiddanse 25,0 ml de solucion de
K,Cr,0; 0,04167M y mézclese. Sujétese el matraz al refrigerante y hagase girar en agua
fria. Afddase el reactivo acido sulftrico restante (70 ml) a través del extremo abierto del re-
frigerante. Continlese agitando y mezclando mientras se afiade el acido sulfarico grado re-
activo. Precaucion: Mézclese por completo la mezcla de reflujo antes de aplicar calor para
evitar el calentamiento local del fondo y una posible explosion de los contenidos del frasco.

Cubrase el extremo abierto del refrigerante con una pequefia cubeta para evitar la entrada
de material extrafio a la mezcla de reflujo y sométase a reflujo durante 2 horas. Enfriese y
lavese el condensador con agua destilada. Desconéctese el condensador de reflujo y dila-
yase la mezcla hasta aproximadamente el doble de su volumen con agua destilada. Enfriese
a temperatura ambiente y determinese el exceso de K,Cr,O, con SAF, utilizando 0,10 ml a
0,15 ml (2 a 3 gotas) de indicador ferroina. Aunque la cantidad de este indicador no es criti-

4
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ca, utilicese el mismo volumen para todas las titulaciones. Témese como punto final de la
titulacion el primer cambio de color manifiesto desde el azul verdoso el marrén rojizo. El azul
verdoso puede volver a aparecer. De la misma forma, sométase a reflujo y titilese un blanco
gue contenga los reactivos y un volumen de agua destilada igual que la muestra.

7.4.2 Procedimiento alternativo para las muestras con DQO bajo: Sigase el procedimiento
descrito en el apartado 4a, con dos excepciones: (i) empléese K,Cr,0O; 0,0417M patrén, y (ii)
titlese con SAF 0,025M. Téngase extremo cuidado con este procedimiento ya que incluso
una traza de materia organica en el material de vidrio o procedente de la atmoésfera causa
grandes errores. Si se requiere un aumento adicional de la sensibilidad, concéntrese un vo-
lumen de la muestra antes de realizar la digestion bajo reflujo, como sigue: afiddanse todos
los reactivos a un volumen de muestra superior a 50 ml y redizcase el volumen total a 150
ml hirviéndolo en el matraz de reflujo sin tapar, en contacto con la atmésfera, sin estar unido
al refrigerante. Calculese la cantidad de HgSO, que hay que afadir (antes de concentrar)
sobre la base de una relacién de peso de 10:1 de HgSO,: CI, utilizando la cantidad de CI
presente en el volumen de muestra original. Realicese el mismo procedimiento con un reac-
tivo en blanco. Esta técnica tiene la ventaja de concentrar la muestra sin pérdida significativa
de los materiales volatiles de facil digestion. Se pierden los materiales volatiles de dificil di-
gestion, tales como los acidos volatiles, pero se consigue una mejora sobre los métodos de
concentracion por evaporacion ordinarios.

7.4.3 Determinacion de la solucién estandar: Evallese la técnica y la calidad de los reacti-
vos realizando la prueba en una solucién de ftalato de hidrégeno y potasio patrén.

75 Célculo

(A- B) M” 8000
m de muestra

DQO en mg O,/ =

= ml de SAF utilizados para el blanco
= ml de SAF utilizados para la muestra
= molaridad de la sal

8 METODO DEL REFLUJO CERRADO — Método Titulométrico
8.1 Discusién general

8.1.1 Principio

Véase Capitulo 7.1.

8.1.2 Interferencias y limitaciones

Los compuestos organicos volatiles resultan mas oxidados en el sistema cerrado debido al
mayor tiempo de contacto con el oxidante. Antes de usarlos cada vez, inspecciénense los
tapones de los tubos de cultivo en busca de grietas en el revestimiento de TFE. Selecciéne-
se el tamafo del tubo de cultivo para el grado de sensibilidad deseado. Utilicese el tubo de
25 mm x 150 mm para las muestras con bajo DQO porque permiten tratar un volumen ma-
yor de la muestra.
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8.2 Equipos y aparatos

8.2.1 Vasos de digestion: Preferiblemente, utilicense tubos de cultivo de borosilicato, de 16
mm x 100 mm, 20 x 150 mm o 25 x 150 mm, con tapones de rosca forrados con TFE. De
forma alternativa, utilicense ampollas de borosilicato, capacidad 10 ml, 19 ml a 20 ml de
diametro. Vasos de digestion con reactivos premezclados y otros accesorios estan disponi-
bles a nivel comercial.

NOTA

Asegurarse que el vaso de reaccion tenga la calidad optica adecuada. Otros tipos de celdas de absorcién con diferentes longi-
tudes de paso de luz pueden ser usadas. Emplee los coeficientes de extincién de los iones de interés como aproximacion.

8.2.2 Bloque de calentamiento: Aluminio fundido, 45 mm a 50 mm de profundidad, con agu-
jeros ajustados al tamafio de los tubos de cultivo o ampollas.

8.2.3 Horno o calentador de bloque, que funcione a 150 °C +~ 2 °C. Nota: El grave deterio-
ro causado a la mayoria de los cierres de los tubos de cultivo durante la digestion en el hor-
no introduce una fuente potencial de contaminacién y aumenta la probabilidad de escapes.
Utilicese un horno para la digestion del tubo de cultivo sélo cuando se haya determinado
gue la exposicion durante 2 horas a 150 °C no dafiara el tapén

8.2.4 Sellador de la ampolla: Utilicese sélo un sellador mecanico para asegurar un cierre
fuerte y consistente.

8.3 Reactivos

8.3.1 Solucion de digestion de dicromato de potasio patrén, 0,0167M: Afiddanse a unos
500 ml de agua destilada 4,913 g de K,Cr,O, calidad para reactivos primaria, previamente
secado a 103 °C durante 2 horas, 167 ml de HSO, conc. y 33.3 g de HgSO,. Disuélvase,
enfriese a temperatura ambiente y dildyase hasta 1 000 ml.

8.3.2 Reactivo acido sulftrico: Véase seccion 7.3.2.
8.3.3 Solucién indicadora de ferroina: Véase seccion 7.3.3.

8.3.4 Sulfato de amonio ferroso (SAF) patrén para titulacion, Aproximadamente 0,10 M:
Disuélvanse 39,2 g de Fe (NH,),(SO,),- 6H,0 en agua destilada. Ahddanse 20 ml de H,SO,
conc., enfriese y diliyase hasta 1 000 ml. Estandarice la solucion a diario frente a la solucion
de digestion patron de K,Cr,O,, como sigue:

8.3.5 Afadanse los reactivos de acuerdo con la Tabla 1 a un tubo de cultivo que contenga
el volumen correcto de agua destilada sustituido por la muestra. Enfriese el tubo a tempera-
tura ambiente y afiadase de 0,05 a 0,10 ml (1 a 2 gotas) de indicador ferroina y titilese con
la solucion de titulacion de SAF.

Molaridad de la solucion de SAF =

V(K,Cr,0,) 0,01667M titulada, m,

e 0,10
Vg enla titulacion ,ml




8.3.6 Acido sulfamico: Véase seccion 7.3.7.

8.3.7 Patron de ftalato hidrégeno de potasio: Véase seccion 7.3.8.
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Tabla 1 - Cantidades de muestray reactivos para varios vasos de digestion

Volimenes en ml

Volumen de Volumen de

. . Volumen de . . : Volumen

Vaso de digestion muestra So_lumo_n, de Reactlvp _AC|do total final
digestion Sulfdrico

Tubos de cultivo
16 mm x 100 mm 2,5 15 3,5 75
20 mm x 150 mm 50 3,0 7,0 15,0
25 mm x 150 mm 10,0 6,0 14,0 30,0
Ampollas estandar
De 10 ml 2,5 15 3,5 75

8.4 Procedimiento

8.4.1 Lavense los tubos de cultivo y los tapones con H,SO, al 20 por 100 antes de usarlos
por primera vez para evitar la contaminacion. Consultese la Tabla 1 para los volimenes
adecuados de reactivos y muestras. Coléquese la muestra en el tubo de cultivo o en la am-
polla y afiadase la solucién de digestién. Viértase con cuidado el acido sulftrico en el vaso,
de forma que se cree una capa de acido debajo de la capa de la solucion de digestion de la
muestra. Apriétese bien el tapon de los tubos o ciérrense bien las ampollas, e inviértase va-
rias veces cada uno de ellos para mezclar completamente.

PRECAUCION

Utilicense mascarillas en la cara y protéjanse las manos del calor producidos cuando se mezcla el contenido del vaso. Mézcle-
se por completo antes de aplicar calor para evitar el calentamiento local del fondo del vaso y una posible reaccion explosiva.

8.4.2 Colbéquense los tubos o las ampollas en un digestor de bloque o un horno precalenta-
do a 150 °C y sométase a reflujo durante 2 horas. Enfriese a temperatura ambiente y colb-
guense los vasos en la rejilla de tubos de ensayo. Quitense los tapones de los tubos de cul-
tivo y afiddase una varilla de agitacion magnética cubierta de TFE. Si se han utilizado ampo-
llas, pasese el contenido a un envase mas grande para titulacion. Ahadase de 0,05 ml a
0,10 ml (de 1 a 2 gotas) de indicador de ferroina y agitese rapidamente en un agitador mag-
nético mientras se titula con SAF 0,10 M. El punto final es un marcado cambio de color del
azul y verdoso al marrdn rojizo, aunque el azul verdoso puede volver a aparecer en pocos
minutos. De la misma forma sométase a reflujo y titilese un blanco que contenga los react-
vos y un volumen de agua destilada igual al de la muestra.

8.5  Célculo
(A-B) M" 8000
DQO en O,/ =
Q M=% m de muestra
donde:
A ml de SAF utilizados para el blanco
B: ml de SAF utilizados para la muestra
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M: molaridad del SAF
9 METODO DEL REFLUJO CERRADO — Método Colorimétrico
9.1 Discusion general

9.1.1 Principio

(Véase Capitulo 4) Cuando una muestra es digerida, el ion dicromato oxida a la materia or-
ganica (DQO) en la muestra Esto resulta en el cambio del cromo del estado hexavalente Cr
(VI) al estado trivalente Cr (lll). Ambas especies de cromo son coloridas y absorben en la
region visible del espectro. El i6n dicromato absorbe fuertemente en la region de 400 nm,
donde la absorcion del ién (Cr3+) es mucho menor. El ibn cromico absorbe fuertemente en
la region de 600 nm, donde el dicromato tiene una absorcion cercana a cero. En solucion de
acido sulfarico 9 M sulfuric, el coeficiente de extincion molar para estas especies de cromo
son las siguientes: Cr*® 50 I/mol cm a 604 nm; Cr,0;% 380 I/mol cm a 444 nm; Cr™ - 25
I/mole cm a 426 nm. El ion Cr3+ tiene un minimo en la region de 400 nm. Por tanto el trabajo
de absorcion maximo es a 420 nm. Para valores de DQO en el intervalo de 100 mg/l a 900
mg/l, el incremento en Cr* en la regién de 600 nm es determinado. Valores mas altos pue-
den ser determinados por simple dilucion. Valores de DQO de 90 mg/l o menores pueden
ser determinados siguiendo la disminucién en Cr,O,? a 420 nm. La correspondiente genera-
cién de Cr*® proporciona un pequefio incremento en la absorcion a 420 nm, pero esto es
compensado por el procedimiento de calibracion.

9.1.2 Interferencias y limitaciones

Véase seccion 8.1.2. Para que este procedimiento sea aplicable, todos los interferentes ab-
sorbentes de luz deben estar ausentes o ser compensados. Esto incluye a la materia insolu-
ble suspendida como a los componentes coloreados. Si cualquiera de estas interferencias
ocurre, el ensayo de DQO, no es necesariamente descartado, porque puede ser determina-
do titulométricamente.

9.2 Equipos y aparatos

9.2.1 Espectrofotbmetro, para uso a 620 nm y/o 420 nm con adaptador de acceso de aber-
tura para ampollas de 16-, 20-, o tubos de 25-mm. Verificar que el instrumento opera en la
region de 420 nm y 620 nm. Valores ligeramente diferentes de estos pueden ser encontra-
dos, dependiendo de los pasos de banda espectral del instrumento.

9.3 Reactivos

9.3.1 Soluciones de digestion de alto rango: Adicionar a aproximadamente 500 ml de agua
destilada 10,216 g K,Cr,0-, grado estandar primario, previamente secado a 150°C por 2 h,
167 ml de H,SO, concentrado y 33,3 g de HgSO,. Disolver, enfriar a temperatura ambiente,
y diluir a
1 000 ml.

9.3.2 Soluciones de digestion de bajo rango: Prepare como en la seccion 8.3.1, pero use
solamente 1,022 g de dicromato de potasio.

9.3.3 Reactivo acido sulftrico: Véase seccion 7.3.2

9.3.4 Acido sulfamico: Véase seccion 7.3.7
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9.3.5 Ftalato de Hidrégeno de potasio (FHP) estandar: Véase seccion 7.3.8

94 Procedimiento

9.4.1 Tratamiento de las muestras: Medir un volumen apropiado de muestra y reactivos
dentro del tubo o ampolla como se indica en la Tabla 1. Preparar, digerir, y enfriar las mues-
tras, el blanco, y uno o méas estandares como se indica en la seccion 8.4

NOTA

Precauciones de seguridad. Es critico que el volumen de cada componente sea conocido y que el volumen total sea el mismo
para cada vaso de reaccion. Si el control de volumen es dificultoso, transferir la muestra digerida, diluir a un volumen de mues-
tra conocido, y leer. Reactivos premezclados en tubos de digestién estan disponibles comercialmente.

9.4.2 Medicion de la Reduccion de dicromato: Enfriar la muestra a temperatura ambiente
lentamente para evitar la formacion de precipitado. Una vez que las muestras han sido en-
friadas, ventilarlas, si fuera necesario, para liberar cualquier presion generada durante la
digestion. Mezclar el contenido del vaso de reaccién para combinar el agua condensada y
desagregar la materia insoluble. Dejar que la materia suspendida se sedimente y asegurarse
que el paso oOptico este limpio. Medir la absorcion de cada muestra, blanco y estandar a la
longitud de onda seleccionada (420 nm o 620 nm). A 620 nm, use un blanco no digerido
como solucion de referencia. Analice un blanco digerido para confirmar la calidad analitica
de los reactivos y determinar la DQO del blanco, sustraer la DQO del blanco del de cada
una de las muestras. Alternativamente, use el blanco digerido como solucion de referencia
una vez que se ha establecido que el blanco tiene una baja. A 420 nm, usar agua como So-
lucién de referencia. Medir todas las muestras, blancos y estandares contra la solucion. La
medida de absorcion de un blanco no digerido conteniendo dicromato, con agua grado reac-
tivo reemplazando a la muestra, dara la absorcion inicial del dcromato. Cualquier muestra
digerida, blanco, o estandar que tenga un valor de DQO dara una absorbancia menor a cau-
sa de la disminucion en la concentracion del i6n dicromato. Analizar el blanco digerido con
agua grado reactivo reemplazando la muestra, para asegurar la calidad de los reactivos y
determinar la contribucion de los reactivos al decremento en la absorbancia durante la d-
gestion realizada. La diferencia entre la absorbancia de una muestra digerida dada y el
blanco digerido es una medida de la DQO de la muestra. Cuando los estandares son corri-
dos, graficar las diferencias de la absorbancias del blanco digerido y de la absorbancias del
estandar digerido contra los valores para cada estandar.

9.4.3 Preparacion de la curva de calibracion: Prepare por lo menos cinco soluciones estan-
dares de Hidrégeno ftalato de potasio con equivalentes concentraciones de DQO para cubrir
el rango de concentraciones. Campletar el volumen con agua grado reactivo, usar el mismo
volumen de reactivos, y el mismo tamafio de ampollas o tubos, y seguir el procedimiento de
digestion para las muestras. Preparar curvas de calibracion para cada nuevo lote de tubos o
ampollas o cuando los estandares preparados en la seccion difieren en valores de >5% de la
curva de calibracion. Las curvas deberian ser rectas. Sin embargo, alguna no linealidad
puede ocurrir, dependiendo del instrumento empleado y de la precisién total necesitada.

9.5 Célculo
Si las muestras, estandares, y blancos son corridos bajo las mismas condiciones de volu-

men y de paso oOptico, calcular la DQO como sigue:
mg O,en & volumen find ~ 1000

DQO como Oo./l=
Q A m demuestra

Preferiblemente analizar las muestras en duplicado, a causa del pequefio tamafio de la
muestra. Las muestras que estan no homogéneas pueden requerir multiples determinacio-

9
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nes para obtener andlisis precisos. Estas no deberian diferir de su promedio en mas del +/-
5% para altos niveles de DQO, a menos que la condicién de la muestra dictara de otro mo-
do. En el procedimiento de bajo nivel, los resultados por debajo de 25 mg/l pueden tender a
ser cualitativos mas que cuantitativos.

10 INCERTIDUMBRE Y SESGO

Véase Anexos Ay B del NB 64003

11 MANEJO DE RESIDUOS

Es responsabilidad del laboratorio cumplir con todas las exigencias ambientales nacionales
de vertido de efluentes liquidos contaminados, manejo de residuos y disposicion de residuos
peligrosos.

11.1 Desecho de residuos

11.1.1 Para los residuos de mercurio, diluir todo el residuo &cido en aproximadamente dos
veces su volumen original.

11.1.2 Ajustar el pH a un valor mayor de 7 adicionando lentamente disolucion de hidroxido
de sodio (40 % a 50 %, peso/volumen) con agitacién, pudiendo también combinar este resi-
duo con desechos alcalinos. Los residuos combinados deben tener un pH de 10 o mayor;
en caso contrario, agregar hidroxido de sodio hasta que el pH alcance un valor de 10 a 11.

11.1.3 Agitar con pequefias cantidades de disolucién de tiosulfato de sodio (40 % a 50 %
peso/volumen) mientras el residuo alcalino esta aun tibio y hasta que no ocurra ninguna pre-
cipitacion.

11.1.4 Dejar que sedimente el precipitado y drenar unos cuantos mililitros de la disolucion
sobrenadante asegurando que el pH esté aun arriba de 10, adicionar un volumen igual de
disolucién de tiosulfato de sodio. Si el sobrenadante aun contiene mercurio disuelto, se for-
ma rapidamente un precipitado, indicando que debe adicionarse mas tiosulfato de sodio.

11.1.5 Decantar o sifonear el sobrenadante y descartar después que el precipitado se ha
sedimentado.

11.1.6 Lavar el precipitado dos veces con agua que contenga trazas de hidroxido de sodio,
dejar sedimentar y descartar los lavados.

11.1.7 Secar el precipitado, primero con aire y después en una estufa a temperatura no
mayor de 110°C.

11.1.8 Almacenar los sélidos secos hasta que haya una cantidad suficiente acumulada
para justificar el envio a algun sitio de reproceso. El mercurio metalico y los desechos orga-
nomercuriales deben almacenarse en contenedores herméticos hasta su reproceso comer-
cial.

NOTAS

1. Cada laboratorio debe contemplar dentro de su programa de Control de Calidad (CC) el destino final de los residuos gene-
rados durante la determinacion.

2. Todas las muestras que cumplan con la norma de descarga al sistema de alcantarillado pueden ser descargadas en el
mismo.

10
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12 INFORME

El responsable de elaborar todo informe que sea resultado de la aplicacion de la Norma mi-
nimamente debe considerar los siguientes puntos:

Objetivos

Procedimiento y métodos empleados

Referencias de la industria (razén social, localizacion, cdigo CAEB)
Identificacion del personal responsable

Resultados

Tabulacion y comparacion de valores con normas legales
Conclusiones y recomendaciones

NOoOOh~,WNE
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