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IBNORCA NORMA BOLIVIANA NB 64010

Calidad del Agua — Determinacién de Aceites y Grasas en efluentes industriales —
Método gravimétrico

0 INTRODUCCION

La determinacién de aceites y grasas, no es medida absoluta de la cantidad de una sustan-
cia especifica. En realidad, grupos de sustancias con caracteristicas fisicas similares son
determinadas cuantitativamente sobre la base de su comun solubilidad en un solvente ex-
tractante. “Aceites y grasas” es definido como cualquiere material recuperado como una
sustancia soluble en el solvente. Esto incluye otros materiales extractados por el solvente
de una muestra acidificada (tales como compuestos sulfurados, ciertos compuestos colo-
rantes organicos y clorofila) y no volatilizados durante la determinacion.

1 OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma establece un método de analisis para la determinacion de grasas y aceites re-
cuperables en efluentes industriales.

2 DEFINICIONES

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

2.1  Aguas residuales

Las aguas de composicion variada provenientes de las descargas de usos industriales, co-
merciales, domeésticos y similares, asi como la mezcla de ellas.

2.2 Grasas y Aceites

Son los compuestos organicos constituidos principalmente por acidos grasos de origen ani-
mal y vegetal, asi como de hidrocarburos del petroleo que son extraidos de la muestra utili-
zando hexano como disolvente.

2.3 Peso constante

Es el peso que se registra cuando el material ha sido calentado, enfriado y pesado, y que
en dos ciclos completos las pesadas no presentan una diferencia significativa.

24 Trazabilidad

Propiedad del resultado de una medicion o del valor de un patrén por la cual pueda ser re-
lacionado a referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o internacionales,
por medio de una cadena ninterrumpida de comparaciones teniendo todas las incertidum-
bres determinadas.

3 MUESTREO

Colectar una muestra separada para la determinacion de aceites y grasas. El contenedor
de la muestra no debe ser sobrellenado. La muestra no debe ser subdividida. ElI material
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del envase debe ser de vidrio color ambar (véase NB 64002). Colectar muestras replicadas,
para analisis replicados o para control de aseguramiento de la calidad. Colectar las réplicas
en rapida sucesion, o en paralelo.

4 EQUIPOS Y MATERIALES

4.1 Embudo de separacién de 250 ml con llave de teflon

4.2 Embudo de vidrio de vastago largo

4.3 Balones de fondo redondo de 250 ml de boca esmerilada
4.4 Estufa para secado de material y reactivos

45  Desecador

4.6 Papel filtro (Whatman N° 40)

4.7  Centrifuga, capaz de soportar a por lo menos cuatro tubos de centrifuga de 100 mly
rotarlos a por lo menos 2400 rpm 0 mas.

4.8 Tubos para centrifuga, de vidrio de 100 ml.
4.9  Vaso de precipitados de 400 ml

4.1. Rotavapor para recuperacion de solvente
4.10 Balanza analitica de 4 decimales

5 REACTIVOS

5.1  Acido clorhidrico 1:1: Mezclar iguales volimenes del &cido y de agua desmineraliza-
da (desionizada).

5.2 N-Hexano (punto de ebullicion 69 °C)

5.3  Sulfato de sodio, Na,SO,, cristales anhidros (llevar a una mufla para secar el mate-
rial por un periodo de 1 hora a 100 °C, posteriormente colocar en desecador y mantenerlo
alli hasta el momento de su empleo).

5.4 Cloruro de sodio, para analisis.

6 CALIBRACION E INCERTIDUMBRE

Se debe contar con un registro de verificacion de calibracion de los equipos y materiales
siguientes:

- Material volumétrico, y
- Balanza analitica.

Los conceptos relacionados con la incertidumbre asociada a la medicion del peso se en-
cuentran en el Anexo A. Adicionalmente Véase Anexos del NB 64003.
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7 PROCEDIMIENTO

7.1. Cuando la muestra es llevada al laboratorio, marcarla mediante el menisco de agua
y pesar la botella, para posterior determinacion del volumen de la muestra.

7.2.  Sila muestra no ha sido acidificada previamente, acidificarla con HCI 1:1 hasta pH 2
6 menor (generalmente 5 ml es suficiente para 1 L de muestra).

7.3.  Agitar vigorosamente la muestra, tomar 100 ml de la muestra empleando una probe-
ta y trasvasarlos a un embudo de separacién de 250 ml.

7.4. Enjuagar la probeta con 30 ml de disolvente n-hexano, transferir estos volumenes
de enjuague al embudo de separacion.

7.5. Agregar de 3 g a4 gde NaCl para evitar la formacion de emulsiones. (Eliminar este
paso en caso de muestras en las que el contenido de cloruros es alto, tal como en el caso
de las aguas residuales provenientes de la industria de textiles, en las que se emplea NaCl
como mordiente).

7.6. Agitar vigorosamente por dos minutos con movimientos verticales manteniendo el
mismo ritmo de agitacién y dejar reposar hasta separacion de las fases (periodo aproxima-
do de 10 minutos).

7.7.  Sino se puede obtener una capa organica y se forma una emulsién de mas de 5 ml,
transferir la emulsion y la fase (capa) organica a un tubo de vidrio para centrifuga de vidrio,
centrifugar por 5 minutos a aproximadamente 2400 rpm.

7.8.  Transferir la capa organica al embudo separador vy filtrarla a través de un embudo
con papel filtro (Whatman No 40 o equivalente) y 10 g de Na,SO, anhidro, previamente en-
juagados, ambos, con el disolvente.

7.9. Recoger la capa organica (residuo resultante de bk evaporacion del solvente) seca
en un balén de fondo redondo de 250 ml, limpio, seco y previamente llevado a peso cons-
tante en una estufa a 105 °C; el balén debe colocarse en posicién vertical (boca abajo);
antes de medir los pesos.

7.10. Recombinar la capa acuosa y cualquier emulsion remanente, en el embudo separa-
dor.

7.11. Realizar tres extracciones con 30 ml de n-hexano.

7.12. Repetir los pasos de centrifugacion, si las emulsiones persisten en cada extraccion.
7.13. Para muestras con emulsiones menores a 5 ml, sélo filtrar la capa organica a través
de un embudo con papel filtro y 10 g de Na,SO, anhidro, previamente enjuagados, ambos,

con el disolvente.

7.14. Enjuagar el papel filtro que contiene el Na,SO, con 10 ml a 20 ml de disolvente, y
recoger los enjuagues junto con los extractos en el balén tarado.

7.15. Evaporar el disolvente colocando el balén en el rotavapor; una vez recuperado el
disolvente, tomar el balon y colocarlo en una estufa a 105 °C hasta peso constante (Ver
parrafo 3.3).
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7.16. Retirar el balon de la estufa y colocarlo en un desecador por un periodo de 3 horas
hasta que se enfrie y determinar su peso.

8 INTERFERENCIAS

8.1 Los hexanos tienen la facilidad de disolver no solamente las grasas y aceites
minerales y vegetales, sino también otras sustancias como azufre elemental, tintes y otros
compuestos organicos.

8.2 Existen pérdidas importantes de hidrocarburos de cadena corta y aromaticos sim-
ples con puntos de ebullicibn menores a 150°C

8.3 Puede obtenerse interferencia positiva durante el secado del residuo debido a la
adsorcion de humedad si no se utiliza un desecador.

9  CALCULOS
mg grasas y aceites/| =(Apeso” 10°)/V

donde:
A peso = Diferencia en gramos del peso final del balén con respecto al peso inicial
V= Volumen en mililitros de la alicuota de la muestra

10° = Factor de conversion para expresar el resultado en mg/l.

10 INCERTIDUMBRE Y SESGO

Véase Anexos Ay B del PNB 64003

11 INFORME

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

Objetivos

Procedimiento y métodos empleados

Referencias de la industria (razén social, localizacién, cédigo CAEB)
Identificacion del personal responsable

Resultados

Tabulacion y comparacion de valores con normas legales
Conclusiones y recomendaciones
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Anexo A (Informativo)
INCERTIDUMBRE DE LAS MEDIDAS DE MASA

La incertidumbre de una medida de masa depende de los errores asociados al proceso de
calibracion de la balanza, a la deriva de la misma y al propio proceso de pesada de la
muestra. Para calcularla es recomendable seguir la metodologia propuesta por la ISO (Gui-
de to the Expression of Uncertainty in Measurement) [GUM 1993], la cual se basa en identi-
ficar, cuantificar y combinar todas las fuentes de incertidumbre del procedimiento de medi-
da. La Figura 1 muestra las cuatro etapas diferenciadas propuestas por la ISO para calcular
la incertidumbre. A continuacion, se detalla como aplicar cada una de dichas etapas al cal-
culo de la incertidumbre de una medida de masa.

Especificacion J

masa = masa, + comecsion +dariva

\ 4

ldentificacion

<+ Callbracion
Fuenles de incaridumbre: § . padda da 1a masa
+ Deflva

Cuantificacion
Cakulo de las uenkes de Inceidurmbns den lizadas

C{}mbi"nacién w
|

Calculo de 1a Incertidumbre lola: Ley de propagackon os efnores

Figura 1. Etapas a seguir para calcular la incertidumbre de una medida de masa segun el
método de la ISO.

Especificacion

En la etapa de la especificacion debe establecerse cual es la relacion, si es posible a través
de una ecuacion matematica, entre el resultado de la medida (en este caso la masa de una
muestra) y los parametros de los que depende. La masa de una muestra se expresa como:

masa= masa,, + correccion + deriva [1]

donde masa,, es el peso de la muestra registrado por la balanza. La correccién se calcula
en el proceso de calibracion de la balanza y considera la diferencia entre el valor asignado
de las masas patrén y el valor proporcionado por la balanza al pesar la masa patron. La
deriva de la balanza es debida a dos causas: 1) a que con el paso del tiempo la balanza se
va descalibrando; y 2) al error sistematico debido a la diferencia entre la temperatura a la
gue se calibra la balanza (20°C) y la temperatura a la que se pesa la muestra. En esta ex-
presion no se ha considerado el efecto del empuje del aire ya que suele ser despreciable
porgue la densidad de las muestras normalmente es mucho mayor que la densidad del aire.
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Identificacion

En esta etapa deben identificarse todas las fuentes de incertidumbre asociadas a la pesada
de una muestra. Estas fuentes de incertidumbre son:

1. Incertidumbre de la calibracion. Cualquier instrumento de medida debe calibrarse para
garantizar la trazabilidad de los resultados que proporciona. Durante el proceso de calibra-
cién también se realizan medidas, las cuales, obviamente, no estan exentas de error ins-
trumental. La incertidumbre de esta etapa, esta asociada a la correccion calculada durante
la calibracion de la balanza y depende de la incertidumbre de las masas patrén y de los
errores asociados al propio proceso de calibracion.

2. Incertidumbre de la propia medida de la masa. Depende de la resolucion de la balanza 'y
de la precisién de la pesada, a la cual contribuyen los errores aleatorios asociados al analis-
ta y a las magnitudes de influencia (temperatura, presion atmosférica, humedad,...).

3. Deriva de la balanza. Considera el error sistemético debido a que la balanza se va
descalibrando con el paso del tiempo y a la diferencia entre la temperatura a la que se reali-
za la pesada y la temperatura a la que se ha calibrado la balanza.

Cuantificacion

Una vez identificadas todas las fuentes de error que pueden contribuir a la incertidumbre
final, la siguiente etapa consiste en cuantificar su magnitud:

1. Incertidumbre de la calibracion

La incertidumbre de la calibracion depende de que la balanza la calibre el propio laboratorio
(calibracion interna) o bien de que se calibre en otro laboratorio (calibracion externa).

2. Incertidumbre de la medida de masa

Esta incertidumbre depende de la precisidon (condiciones ambientales en las cuales se rea-
liza la medida) y de la resolucion de la balanza:

3. Deriva de la balanza

La incertidumbre de la deriva considera dos componentes: 1) la incertidumbre debida a que
la balanza se va descalibrando con el paso del tiempo; y 2) la incertidumbre asociada al
error sisteméatico debido a la diferencia entre la temperatura a la que se calibra la balanza
(20°C) y la temperatura a la que se pesa la muestra.

Combinacién

Una vez que en la etapa de cuantificacion se han calculado todas las fuentes de incerti-
dumbre, éstas deben combinarse aplicando la ley de propagacion de errores a la expresion
propuesta en la etapa de especificacion. De esta forma, se obtiene una incertidumbre es-
tandar combinada, u, asociada al peso de una muestra problema.
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Figura 2. Expresion para calcular la incertidumbre de la masa de una muestra.

La Figura 2 muestra la expresion para calcular la incertidumbre total de la masa de una
muestra. Se observa que esta expresion es la suma de los tres componentes de incerti-
dumbre identificados durante la etapa de identificacion: 1) Calibracion de la balanza; 2) me-
dida de masa; y 3) deriva de la balanza. La incertidumbre de calibracion esta calculada
asumiendo que la balanza se calibra internamente.

Se observa, a partir de la ecuacion de la Figura 2, que la incertidumbre estandar asociada a
la medida de una masa, u, depende del valor de la propia masa medida, a través de los
diferentes términos que contienen el subindice i. Dichos términos se han obtenido a partir
de medidas sobre la masa patron de masa i.

El dltimo paso, consiste en calcular la incertidumbre total expandida, U. Para ello, debe mul-
tiplicarse la incertidumbre estandar por un factor de cobertura, k:

U=k’ u [2]
Normalmente, k es igual a 2. De esta forma, hay aproximadamente un 95% de probabilidad
de que el intervalo masai =+ U contenga la masa verdadera de la muestra problema.

Como se ha mencionado, la incertidumbre debe calcularse para cada punto donde se reali-
za la calibracion de la balanza. Para asignar la incertidumbre de la masa de una muestra
problema hay dos posibilidades: 1) asignar a la muestra problema el valor de incertidumbre
del punto de calibracion mas préximo a la masa de la muestra problema; y 2) asignar a to-
das las muestras la incertidumbre mayor calculada, independientemente de la masa de la
muestra problema.
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