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INTRODUCCION

La creciente preocupacion por el medio ambiente y la necesidad de eliminar o minimi-
zar los impactos de la contaminacion hacen necesario que el profesional en la discipli-
na conozca cdmo analizar, evaluar e interpretar la calidad del entorno que nos rodea en
aras de una mejor gestién ambiental.

Para evaluar la calidad ambiental desde un punto de vista holistico han de ser estudia-
dos, en primer lugar y de forma combinada, aspectos del medio acuatico, edafico y
aéreo. Para ello, el aprendizaje de las técnicas analiticas que permiten la determinacion
y cuantificacion de las concentraciones de contaminantes en cada uno de los comparti-
mentos ambientales es esencial. Ademas, el conocer el fundamento de las técnicas
analiticas permite una mayor seguridad en la discriminacién de datos resultantes. Solo
cuando estos datos son validados se puede proceder a la interpretacion ambiental de los
mismos.

El presente manual pretende servir de guia para la obtencién experimental e interpreta-
cién de resultados de los principales parametros de calidad ambiental que se analizan
en un laboratorio de quimica ambiental. Se describe detalladamente tanto los procedi-
mientos a seguir en un laboratorio como las principales técnicas analiticas utilizadas, y
el material basico empleado.






Capitulo 1
Normas de Seguridad
en el Laboratorio

1.1. Introduccioén

Las personas que acceden a un laboratorio quimico deben saber que van a estar en
contacto con procesos y productos quimicos la mayoria de los cuales presentan un
riesgo. Por tanto es sumamente importante conocer los procedimientos de trabajo y las
normas béasicas de comportamiento en un laboratorio, con el fin de evitar accidentes o
situaciones de riesgo.

Para conocer los riesgos y las normas de trabajo en un laboratorio, se debe recibir en
primer lugar, una formacion general que introduzca los aspectos y las normas béasicas
de funcionamiento de un laboratorio. En esta formacion se abordaran los siguientes
contenidos:

* Riesgos que pueden presentarse durante la realizacion de las actividades profe-
sionales o de formacion

= Normas, precauciones y prohibiciones para evitar riesgos

» Equipos de proteccion individual y colectiva que es necesario utilizar

= Significado de los simbolos de marcado, frases de riesgo y normas de utiliza-
cién que aparecen en los productos quimicos; utilizacion de fichas de seguri-
dad de productos

» Sefializacién, normas y dispositivos de emergencia y contra incendios

= Normas de actuacién en casos de incidentes o emergencias

= Habitos personales y de trabajo en el laboratorio
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Un segundo tipo de formacion va dirigido a situaciones mas especificas relativas al
desarrollo de las actividades concretas de un laboratorio. Este tipo de formacion se
proporciona mediantes guiones por escrito de cada actividad o trabajo, advertencias de
los riesgos que conllevan las tareas y los equipos e instalaciones a utilizar. Esta forma-
cién mas concreta también incluye la peligrosidad de los productos que se van a mane-
jar y un analisis conjunto del riesgo asociado a ellos asi como el procedimiento a seguir
en caso de que se materialice el riesgo.

Existe normativa que los trabajadores y personas en formacion pueden consultar y que
ayudan a conocer las medidas que deben adoptarse para la adecuada proteccién de la
salud y seguridad asi como medidas para aquellos riesgos que se presentan en un labo-
ratorio quimico.

En la Guia Laboral- La Prevencion de riesgos laborales (2017) elaborada por el Minis-
terio de Empleo y Seguridad Social aparece toda la legislacion vigente en esta materia
(Ley 31/1995, de 8 de noviembre, de prevencion de Riesgos Laborales; Real Decreto
485/1997, de 14 de abril, sobre disposiciones minimas en materia de sefializacién de
seguridad y salud en el trabajo; Real Decreto 486/1997, de 14 de abril, por el que se
establecen las disposiciones minimas de seguridad y salud en los lugares de trabajo;
Real Decreto 374/2001, de 6 de abril, sobre la proteccion de la salud y seguridad de los
trabajadores contra los riesgos relacionados con los agentes quimicos durante el traba-
jo; Real Decreto 773/1997, de 30 de mayo, sobre disposiciones minimas de seguridad y
salud relativas a la utilizacion por los trabajadores de equipos de proteccion individual,
Real Decreto 1215/1997, de 18 de julio, por el que se establecen las disposiciones mi-
nimas de seguridad y salud para la utilizacion por los trabajadores de los equipos de
trabajo).

Ademas, el Instituto Nacional de Seguridad Salud y Bienestar en el Trabajo pone a
disposicion toda la normativa referente a lugares de trabajo y guias técnicas para facili-
tar la aplicacion de los reales decretos que desarrollan la ley de Prevencion de Riesgos
Laborales (Notas Técnicas de Prevencion).

1.2. Normas bésicas y generales de trabajo en laboratorios quimicos

1.2.1. Normas higiénicas

Las normas higiénicas basicas que se deben conocer son las siguientes:

= Esta prohibido comer o beber en el laboratorio y almacenar alimentos dentro
de las instalaciones (en refrigeradores, armarios, cajones, etc.), ya que si existe
contaminacion en el entorno esta puede pasar a los alimentos o bebidas

= Esta prohibido fumar en el laboratorio por razones legales, higiénicas y sobre
todo de seguridad



Capitulo 1: Normas de Seguridad en el Laboratorio

=  Antes de salir del laboratorio se deben lavar las manos con jabon y agua abun-
dante

= No se debe tocar con las manos ni probar los productos quimicos, ademas no
se debe inhalar nunca un producto quimico sobre todo si este es desconocido

1.2.2. Medidas de seguridad basicas

Elementos de seguridad

Es necesario conocer los elementos de seguridad disponibles en el entorno de trabajo,
para poderlos identificar y localizarlos rapidamente y poder hacer uso de ellos en caso
de que sea necesario. Lo primero que se debe conocer es dénde estan situadas las sali-
das principales y de emergencia por si fuera necesario realizar una evacuacion. La
sefializacion de estas salidas se muestra en la Figura 1.1.

Figura 1.1. Sefializacion de las salidas de emergencia

También es necesario conocer donde estan ubicados extintores, duchas de seguridad,
lavaojos de emergencia, etc. (Figura 1.2). Puesto que la ubicacion de estos elementos
de seguridad dependera del laboratorio en el que nos encontremos, seré el responsable
del laboratorio quien nos indicara la primera vez que entremos al laboratorio dénde
estan estos elementos asi como y cuando se utilizan.
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(@) (b) (©
Figura 1.2. Elementos de seguridad ubicados en laboratorio: (a) sefializacion,
(b) ducha-lavaojos, (c) lavaojos

Todas las botellas y recipientes de reactivos quimicos deben estar correctamente eti-
quetados para que cualquier persona que los tenga que utilizar pueda saber de qué reac-
tivo 0 compuesto quimico se trata y sus caracteristicas de peligrosidad. Antes de usar
un determinado reactivo quimico, se deben leer las etiquetas de seguridad de dicha
botella de reactivo. Estas etiquetas dan informacion mediante el uso de pictogramas y
frases (frases R y S) de los peligros, de las medidas a tomar en caso de que el producto
quimico se haya ingerido, inhalado, etc., y también indican el uso correcto del producto
(ver Figura 1.3).

INFLAMABLES Y
A EXTREMADAMENTE PELIGROSO PARA EL
noavo Toxico CORROSIVO INFLAMABLES MEDIO AMBIENTE

Figura 1.3. Ejemplos de pictogramas de seguridad

Las operaciones que conlleven el uso de sustancias quimicas muy toxicas, teratégenas,
mutagenas Yy alérgenas, se realizaran en vitrina extractora de gases. También las activi-
dades que generen vapores 0 en las que se usen sustancias volatiles es necesario reali-
zarlas en vitrina de gases.
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Como ir vestido en el laboratorio

Cuando se esté trabajando en un laboratorio se debe tener en cuenta lo siguiente:

= Es obligatorio llevar bata. La bata sera preferentemente de algodén, y siempre
se deben llevar la bata y la ropa de trabajo abrochadas, con las mangas bajadas

= No se llevara pantalon o falda corta. El uso de este tipo de prendas cuando se
trabaja en el laboratorio hace que exista un elevado riesgo de exposicion a sus-
tancias corrosivas que es necesario evitar

= Se deben llevar zapatos cerrados. No es aceptable el uso de calzado que deje
piel al descubierto

= El pelo largo debe llevarse recogido, tal y como se muestra en la Figura 1.4

‘L

& g

Figura 1.4. Forma incorrecta (a) y correcta (b) de llevar el cabello cuando se trabaja en el
laboratorio

= No se deben usar joyas. Los collares, pulseras, etc., pueden engancharse en
aparatos o material. Ademas, en caso de vertido de una sustancia quimica, esta
puede acumularse entre la piel y las joyas y pueden aumentar el contacto sien-
do este mas prolongado. También el uso de joyas en trabajos de laboratorio
puede incrementar el riesgo de contacto con alguna fuente de electricidad

» En actividades de laboratorio no se debe utilizar nunca lentes de contacto, por-
que en caso de salpicaduras de productos quimicos o de emanacion de vapores
pueden pasar detras de las lentes y agravar las lesiones en los ojos

Elementos de proteccion personal que se deben utilizar

Cuando se trabaje en el laboratorio se deben utilizar elementos de proteccion que impi-
dan o minimicen los riesgos:
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= Se deben usar guantes adecuados (de resistencia a salpicaduras quimicas, ter-
moaislantes, etc.), especialmente cuando se trabaje con sustancias corrosivas,
causticas o toxicas (Figura 1.5.a)

= Es obligatorio usar gafas de seguridad (Figura 1.5.b). Cuando se realicen tra-
bajos con posibles proyecciones de sélidos y/o de liquidos es necesario prote-
ger los ojos para evitar lesiones

= Se deben usar mascarillas (Figura 1.5.c) en trabajos donde se produzcan ema-
naciones de vapores o gases tOXicos, corrosivos, etc., ya que de esta forma evi-
tamos que el contaminante penetre en el organismo por medio de las vias res-
piratorias

= Nunca se pipetea con la boca, se utiliza siempre con la pipeta un bulbo de suc-
cion

(b)

Figura 1.5. Elementos de proteccion: (a) guantes de proteccion térmica, (b) gafas de
seguridad, (c) mascarilla de gases

Proceder correcto en el desarrollo de la actividad

Cuando se trabaje en el laboratorio se deben cumplir los procedimientos de forma co-
rrecta, con orden y limpieza. Para ello se debe tener en cuenta los siguientes aspectos:

» No se utilizardn frascos de reactivos que no estén identificados mediante eti-
queta

= Se deben etiquetar apropiadamente todos los recipientes que contengan pro-
ductos quimicos (tanto sustancias como preparados)

* Nunca se trabaja solo en el laboratorio, especialmente en aquellas operaciones
que conlleven un riesgo

» Nunca se sacan sustancias quimicas del laboratorio sin autorizacion

= Cuando se calientan liquidos, se posiciona la boca del recipiente en direccién
contraria a uno mismo y a las demas personas cercanas

= Los reactivos se trasladan de un sitio a otro del laboratorio solo en el caso de
necesidad

= Las botellas para ser transportadas se deben coger por el fondo de las mismas,
nunca se cogeran por el tapén, tal y como se ilustra en la Figura 1.6
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(b)

Figura 1.6. Forma incorrecta (a) y correcta (b) de coger las botellas de productos quimicos

=  Se trabajard en el laboratorio con orden y limpieza. El orden en la zona de tra-
bajo es imprescindible para evitar accidentes. Esto incluye a las zonas de paso,
salidas, vias de circulacion, equipos e instalaciones

= Se limpiaran rapidamente los productos quimicos derramados. Los desperdi-
cios, manchas y residuos de sustancias peligrosas se eliminaran con rapidez

= El material y los equipos deben conservarse en buen estado por lo cual des-
pués de su uso deben limpiarse adecuadamente

1.2.3. Actuaciones responsables

El comportamiento en el laboratorio debe estar basado en el uso del sentido comun. Se
trabajara con tranquilidad, teniendo claro en cada momento la actividad que se esta
realizando, y con el material y reactivos preparados y ordenados para su uso. Se debe
seguir un comportamiento responsable mientras se esté en el laboratorio. No se debe
bromear, correr, empujar, etc. Un comportamiento no adecuado mientras se esta en el
laboratorio puede ser motivo de expulsion inmediata

1.3. Buenas practicas en el laboratorio

1.3.1. Manipulacion y eliminacién de los residuos generados

En muchas de las actividades que se realizan en un laboratorio de quimica se producen
residuos que deben ser gestionados de manera correcta y respetuosa con el medio am-
biente. En este sentido tanto los centros de investigacién como las empresas deben
disponer de un sistema de gestién ambiental homologado. Deben tener el compromiso
de conocer, evaluar y minimizar todos los impactos ambientales derivados de sus acti-
vidades, con el objeto de controlar, prevenir y reducir los adversos, y, de potenciar y
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difundir los positivos; y el de cumplir con los requisitos legales ambientales relaciona-
dos con sus aspectos ambientales.

En los trabajos de laboratorio se pueden generan dos tipos de residuos: residuos peli-
grosos y residuos no peligrosos. Para la eliminacion de los residuos NO peligrosos
generados dentro de un laboratorio, se utilizan los contenedores de papel, de plastico y
de residuos organicos, que se muestran en la Figura 1.7.

Figura 1.7. Contenedores para desechar los residuos NO peligrosos

Los residuos peligrosos que se pueden generan se caracterizan por ser, en muchas oca-
siones, de reducido volumen y/o por poseer una gran variedad de sustancias distintas y
de elevada peligrosidad. Al finalizar el trabajo, tanto los reactivos extraidos de su reci-
piente pero no titulizados (por haber sobrado) como los productos generados (salvo
excepciones) se consideran residuos peligrosos.

Para tratar estos residuos de forma adecuada hay que tener en cuenta que:

= Nunca se debe desechar nada en la pila o desagiie general a no ser que el res-
ponsable del laboratorio, lo autorice y esté permitido

=  Se debe colocar el papel contaminado en un contenedor diferente del papel sin
contaminar. Aquel papel utilizado para absorber el derrame de algin producto
0 reactivo quimico debe ser tratado como un sélido contaminado

» El material de vidrio roto se deposita solamente en un contenedor especifico

» No se tira al fregadero productos o residuos solidos que puedan producir atas-
cos

Deben seguirse las instrucciones de eliminacion de residuos peligrosos, vertiendo los
mismos, en los contenedores adecuados. Junto con el material y reactivos necesarios
para trabajar en el laboratorio, deben existir los contenedores adecuados para la elimi-
nacion de los residuos peligrosos generados en la actividad.

10



Capitulo 1: Normas de Seguridad en el Laboratorio

Los recipientes para residuos estaran identificados mediante etiquetas que deben ser
colocadas en el contenedor en el momento en que empieza a ser usado. En la Figura 1.8
se muestran distintos tipos de contenedores para residuos peligrosos. Se puede observar
en dicha figura que los contenedores presentan distinta forma segun el tipo de residuo
que vayan a recoger.

. T e .

Sélidos punzantes s6lidos Liquidos

Figura 1.8. Contenedores para desechar los residuos peligrosos

1.3.2. Fichas de Datos de Seguridad

Una Ficha de Datos de Seguridad es un documento que facilita informacién sobre las
caracteristicas y propiedades de una sustancia 0 una mezcla para su uso mas adecuado.
La Ficha de Datos de Seguridad permitira a los usuarios adoptar las medidas necesarias
para la proteccion de la salud humana y la seguridad en el trabajo, asi como del medio
ambiente. La informacion contenida en las fichas de seguridad se divide en 16 seccio-
nes (Figura 1.9), donde se indican instrucciones detalladas para el manejo del compues-
to, informacidn fisica del compuesto, descripcién de su peligrosidad e indicacién de los
procedimientos y precauciones que se deben tomar y que se deben seguir cuando se
manipule la sustancia.

Seccion 1 Identificacidn de la sustancia o la mezcla y de la sociedad o la empresa
Seccion 2 Identificacion de los peligros

Seccion 3 Composicion/Informacion sobre los componentes

Secci6n 4 Primeros auxilios

Seccion 5 Medida de lucha contra incendios

Seccion 6 Medidas en caso de vertido accidental

Seccion 7 Manipulacion y almacenamiento

Seccion 8 Controles de exposicion/proteccion individual

Seccion 9 Propiedades fisicas y quimicas

Seccion 10 Estabilidad y reactividad

11
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Seccion 11 Informacion toxicoldgica

Seccion 12 Informacion ecoldgica

Secci6n 13 Consideraciones relativas a la eliminacion
Seccion 14 Informacion relativa al transporte

Seccion 15 Informacion reglamentaria

Secci6n 16 Otra informacion

Figura 1.9. Secciones de las Fichas de Seguridad (FDS)

Las Fichas de Datos de Seguridad de todos los productos quimicos existentes en el
laboratorio, deben estar disponibles y accesible para consultar en cualquier momento.

12



Capitulo 2
Parametros Fisicos del

Agua

2.1. Introduccioén

Se consideran pardmetros fisicos del agua aquellos que responden a los sentidos de la
vista, tacto, gusto y olfato como pueden ser los sélidos suspendidos, la turbidez, la
temperatura, etc. Estas caracteristicas inciden de forma directa sobre el resto de para-
metros quimicos y biolégicos, asi como las condiciones estéticas y de aceptabilidad del
agua. Dadas las distintas propiedades del agua podemos encontrarnos en su seno una
gran cantidad de sustancias sélidas, liquidas y gaseosas diferentes que modifican su
aptitud para el desarrollo de vida en su seno y para usos posteriores: agropecuarios,
domeésticos, industriales o de cualquier otra indole. Por tanto, el analisis de los parame-
tros fisicos que determinan la calidad del agua se debe realizar a todo tipo de aguas,
independientemente de su origen.

2.1.1. Temperatura

La temperatura es un pardmetro muy importante que afecta tanto a las propiedades
fisicoquimicas como a las bioldgicas del agua. Aumentos en la temperatura disminuyen
la solubilidad de los gases disueltos en agua como el O,, CO,, y su viscosidad. Sin
embargo, la velocidad de las reacciones bioquimicas se ve incrementada con la tempe-
ratura y esto puede afectar a la viabilidad de las especies en un sistema acuatico. En
sistemas naturales Iénticos (lagos, estanques, etc.) los cambios en la temperatura de-
terminan la estratificacion térmica de la columna de agua y, por tanto, la distribucién
de organismaos.

13
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Aungue todas las especies tienen un rango 6ptimo de temperatura superado un cierto
valor caracteristico de cada especie, tiene efectos letales para los organismos.

2.1.2. Turbidez

La turbidez mide la capacidad de absorcion o dispersion de la luz en el agua. La turbi-
dez esta generada por la presencia de materia suspendida y coloidal como arcilla, sedi-
mentos, materia organica e inorganica finamente dividida y por microorganismos
plancténicos, etc. La relacion entre la turbidez y la cantidad de materia suspendida
depende de factores tales como el tamafio, forma y distribucion de las particulas. La
importancia de la turbidez radica en que estas particulas pueden actuar como centros
activos favoreciendo la adsorcidn de otras sustancias (compuestos organicos téxicos,
metales pesados, etc...) o incluso de microorganismos.

En sistemas acuaticos valores altos de turbidez tiene efectos sobre la actividad fotosin-
tética de los productores primarios y pueden generar coloracion en el agua, modifican-
do el aspecto de la misma.

Por todo ello, este pardmetro se considera un buen estimador (indicador) de la calidad
del agua y su medida es importante.

2.1.3.So6lidos

Los solidos engloban todas las sustancias disueltas o suspendidas presentes en el agua.
Existen diversas clasificaciones en funcion del tamafio de las particulas (solidos disuel-
tos (SD), suspendidos (SS), coloidales y totales (ST)), de su capacidad de sedimenta-
cién (solidos sedimentables y no sedimentables), de su estabilidad térmica a 550°C
(s6lidos volatiles (SV) y no volétiles (SNV)) y de su naturaleza (s6lidos biodegradables
y no biodegradables).

El contenido de sdlidos totales y en suspension de un agua resulta de interés para defi-
nir la calidad de la misma. Por otra parte, las fracciones volatil y no volatil proporcio-
nan una buena idea sobre la naturaleza quimica de los solidos presentes en el agua,
puesto que los volatiles se asocian a materia organica principalmente y los no volatiles
a materia inorganica.

Aunque los sélidos presentes en el agua no tienen por qué ser sustancias contaminantes
en si mismas, su presencia puede afectar de diversas maneras a la calidad de las aguas,
por eso el anélisis y control de los mismos es sumamente importante.

14
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Solidos SEDIMENTACION MUESTRA CALENTAMIENTO
Sedimentables (cono Imhoff) (105°C)

A
FILTRACION
(fibra de vidrio)

}

CALENTAMIENTO
(1050C)

ST: Sélidos totales
SS: Sdlidos suspendidos
SSV: Sélidos suspendidos volatiles
l SSNV: Sélidos suspendidos no volatiles

CALCINAMIENTO
(5500C)

l—‘—l

Ssv SSNV

(residuo)

Figura 2.1. Relaciones entre distintos tipos de sélidos

Se Ilaman solidos totales (ST) aquéllos que quedan como residuo después de la evapo-
racion del agua a 105°C. De estos sélidos, la fraccion que quedaria retenida por un
filtro de membrana con un tamafio de poro de 0.45 micras, constituye lo que denomi-
namos solidos suspendidos (SS) y el resto constituye los sélidos disueltos (SD). En
cada una de las clases anteriores se pueden distinguir a su vez las fracciones volatil y
no volatil segin permanezcan estables 0 no a una temperatura de 550°C. Por ultimo, los
solidos sedimentables que son aquellos que se depositan en el fondo de un vaso cénico,
llamado cono Imhoff, tras 1 hora de sedimentacién. Todas estas relaciones entre los
distintos tipos de sélidos se muestran en la Figura 2.1.

2.2. Determinacion de los parametros fisicos

2.2.1. Temperatura

La temperatura segun el método estandarizado se mide con un termémetro de mercurio
de precision en grados Celsius. Como minimo el termémetro debe tener una escala
cada 0.1°C. Ademas, debe tener una minima capacidad térmica para permitir un rapido
equilibrado. Periddicamente debe ser calibrado con termémetros certificados por Orga-
nismos Oficiales de Estandarizacion. Para medidas en campo se aconseja que los ter-
mometros se guarden en estuches de metal para prevenir roturas.
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2.2.2. Turbidez

La turbidez se determina mediante el método nefelométrico y se expresa en unidades
nefelométricas de turbidez (NTU).

El instrumento utilizado para su medida es el turbidimetro (también denominado nefe-
I6metro). Este equipo compara la intensidad de la luz dispersada por la muestra a 90°
de la via de luz incidente en condiciones definidas y la dispersada por una solucion
patron en idénticas condiciones. El patron de referencia utilizado es la formacina. A
medida que aumenta la turbidez en el agua aumenta la cantidad de luz dispersada por la
muestra. El funcionamiento del turbidimetro se ilustra en la Figura 2.2.

A la hora de realizar la medida es muy importante tener en cuenta que el equipo esté
calibrado. Para ello, los equipos cuentan con patrones de turbidez determinada, por
ejemplo, 800-100-20-0.02 NTU.

También es importante tener en cuenta que la cubeta donde se realice la medida no esté
rayada ni sucia, puesto que cualquier resto sobre la pared de la misma puede afectar a
la medida.

Detector
90-C

Lampara
Célula de

medida de
Lentes muestra

Figura 2.2. Funcionamiento de un turbidimetro

Material necesario: Reactivos:

»  Turbidimetro (también denomi- = Etanol
nado Nefelémetro)

» Celdas de medicion
= Vaso de precipitados 100 mL
=  Papel

16
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Procedimiento experimental:
= Calibrar el equipo con los patrones adecuados
= Homogeneizar la muestra
= Limpiar la celda de medicion con etanol
= Verter la muestra en la celda de medicion del equipo
» Realizar la medida

2.2.3.So6lidos

La determinacion de las distintas fracciones de sélidos en el agua se realiza mediante el
método gravimeétrico. Este método se caracteriza por medir masa sin diferenciar ningu-
na otra caracteristica (composicion quimica, tamafio, etc.). Es por ello que cuando se
utiliza este método es necesario separar previamente la fraccion de sélidos que se desea
cuantificar.

2.2.3.1. S6lidos Totales (ST)

La determinacién de los sélidos totales (ST) se realiza por evaporacion y pesada de una
muestra de agua. Cuando se evapora el agua contenida en la muestra el material resul-
tante corresponde a los ST. Es necesario que esta evaporacion sea suave, sin que en
ningin momento llegue a producirse una ebulliciéon brusca para evitar el arrastre de
particulas solidas por el vapor.

Material necesario:
= Cépsula de porcelana de 150 mL

» Pinzas para la manipulacién de
las capsulas

= Estufa de desecacion ventilada
» Recipiente desecador

= Balanza de precisién

Procedimiento experimental:

= Secar la cdpsula en estufa a 105°C, hasta peso constante (minimo 2 h), sacarla
de la estufa, dejarla enfriar en el desecador y pesarla (peso B)

17
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Donde:

Verter en la capsula 100 mL de muestra y mantener en estufa a 95°C hasta su
total evaporacion. Elevar la temperatura de la estufa a 105°C y mantenerla du-
rante 4 h

Sacar la capsula de la estufa y dejarla enfriar en el desecador, pesando a conti-
nuacion (peso A)

La diferencia entre las dos pesadas representa los sélidos contenidos en el agua
evaporada. Expresar los sdlidos totales de la muestra en mg/L

Ecuacién 2.1

ST (M) _ (A-B)x 1000

L volumen muestra (mL)

A= peso residuo seco + capsula a 105° C (mg)

B= peso capsula a 105°C (mg)

2.2.3.2. Solidos Suspendidos (SS)

Los solidos en suspension (SS) se determinan por filtrado y posterior pesada del mate-
rial retenido. A efectos practicos, la filtracion conviene realizarla a presién o a vacio
para que no se demore excesivamente la determinacion. Los filtros son de fibra de
vidrio de 47 mm de didmetro y 0.45um de tamafio de poro.

Material necesario:

18

Equipo de filtracion: rampa de filtracién, em-
budo magnético, matraces Kitasato de 1 L de
capacidad

Bomba de vacio

Estufa de desecacion

Filtro de tamafio de poro de 0.45um
Cépsula de porcelana de 60 mL
Balanza de precision

Recipiente desecador



Capitulo 2: Parametros Fisicos del 4gua

Procedimiento experimental:

El procedimiento experimental se puede ver en el siguiente video educativo que se
encuentra en el repositorio RIUNET:

https://riunet.upv.es/handle/10251/53650

Ademas, se describe a continuacién el procedimiento experimental para que se pueda
realizar la determinacion con las indicaciones en este libro.

= Desecar el filtro y la capsula en estufa a 105°C hasta peso constante (minimo 2
h), sacarlos de la estufa, enfriarlos en el desecador y pesarlos (peso D)

= Acoplar el filtro en el equipo de filtracion, montarlo sobre el matraz Kitasato y
conectar este a la bomba de vacio

= Llenar el embudo con una determinada cantidad de agua problema y poner en
marcha la bomba de vacio. Filtrar progresivamente el volumen deseado y man-
tener el vacio hasta que el filtro comience a secarse

= Retirar el filtro con cuidado, colocarlo sobre la capsula de porcelana e introdu-
cir la cépsula en la estufa a 105°C, durante aproximadamente 2 h

= Una vez seco, y enfriado en el desecador, se pesa la capsula con el filtro (peso
C)

= El peso de la materia en suspension es la diferencia entre este Gltimo valor y el
peso inicial del filtro seco més la capsula vacia. Expresar los sélidos suspendi-
dos de la muestra en mg/L

m C-D) x 1000
AR (—g) = (€-D) Ecuacion 2.2
L volumen muestra (mL)

Donde:
C= peso capsula+filtro+residuo 105°C (mg)

D= peso cépsula+filtro 105°C (mg)
Debe evitarse utilizar un tiempo excesivo en el traslado del filtro desde la estufa al

desecador, y desde éste a la balanza, para evitar que la humedad ambiente penetre en el
mismo. La pesada, asimismo, debe hacerse lo mas brevemente posible.
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2.2.3.3. Fraccion Volatil y no Volatil

Una vez determinados los sélidos suspendidos, la determinacién de la fraccion no vola-
til se lleva a cabo por calcinacion del residuo retenido en el filtro. Esta calcinacion se
realiza a una temperatura de 550°C en un horno-mufla durante una hora. La obtencion
de la temperatura de calcinacion se realiza mediante una rampa de temperatura tal y
como se describe en la Figura 2.3. Al calentar a 550°C la materia organica se descom-
pone en agua y CO, que se evaporan.

800

700

600

500
o
20400
—

300

200

100

0 20 40 60 80 100
Tiempo (m)

Figura 2.3. Evolucion de la temperatura en el programa de calentamiento del horno-mufla
Se debe tener en cuenta una posible fuente de error debida a que el carbonato magnési-
co se descompone a 350°C segun la reaccion:

MgCO; - CO, + MgO
Si existe una cantidad apreciable de este compuesto en la muestra, debera regenerarse

mediante la adicion de una solucién de carbonato aménico. La reaccién regenerante es
la siguiente:

(NH,),CO05 + MgO — MgCOs + 2NHs + H,0

Material necesario: Reactivos:
= Capsulas de porcelana con el fil- = Reactivo de carbonato aménico.
tro y con el residuo de los SS (20g de (NH4)2COs3, 20 mL de

disolucion NH,OH y 80 mL de

= Pinzas para la manipulacion de H,0 destilada)

las capsulas
=  Horno-mufla
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» Estufa de desecacion
= Recipiente desecador

= Balanza de precisién

Procedimiento experimental:

El procedimiento experimental se puede ver en el siguiente video educativo que se
encuentra en el repositorio RIUNET:

https://riunet.upv.es/handle/10251/80642

Ademads, se describe a continuacion el procedimiento experimental para que se pueda
realizar la determinacion con las indicaciones recogidas en este libro.

= Las capsulas (que se utilizan como soporte del filtro), deben ser calcinadas
previamente y mantenidas en estufa para que no exista disminucién de peso
asociada a la masa de la capsula. Antes de la determinacién, la capsula se pasa
al desecador

= Introducir las capsulas con el filtro y el residuo de SS en el horno-mufla. Ajus-
tar el programa de calentamiento (rampa de temperatura hasta alcanzar 550°C,
y luego mantener esta temperatura durante 1 h)

= Dejar enfriar el horno y extraer las capsulas con el filtro. Completar su enfria-
do en el desecador

= Impregnar la superficie del filtro con el residuo de SS con una cantidad sufi-
ciente de carbonato aménico

» Introducir las capsulas en la estufa ventilada a 105°C durante 1 h. Con esta
operacion se elimina totalmente el exceso de agua y amoniaco existente

=  Enfriar las capsulas en el desecador y pesarlas inmediatamente

= Expresar los SSnV en mg/L

m B—-C)x 1000
ssnv (_g = E-O Ecuacién 2.3
L volumen muestra (mL)
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Donde:
B= peso cépsula + filtro + residuo SS a 105°C

C= peso capsula + filtro + residuo SS a 550°C (con regeneracién de carbonatos
si es preciso)

Los SSV se calcularan por diferencia entre los SS y los SSnV:

ssv (%) = ss(%E) — ssnv (3 Ecuacion 2.4

2.2.3.4. Solidos Sedimentables

Los sélidos sedimentables se determinan por métodos volumétricos. Estos sélidos son
aquellos que se depositan en el fondo de un cono Imhoff tras un periodo de una hora en
el que puede leerse el volumen decantado. Su concentracidn se expresa en mililitros de
solidos por litro (mL/L).

Material necesario:
= Cono Imhoffde 1L
» Soporte para el cono
= ProbetadelL

Cono Imhoff

Aro de sujecién
|— del cono

Volumen de
agua, 1L

Volumende =
SS, (mL)

Soporte

'd

Figura 2.4. Cono Imhoff
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Procedimiento experimental:
= Verter 1 L de la muestra en el cono Imhoff

» Tras 45 min sacudir el cono imprimiéndole unos giros alternativos en torno a
su eje, para facilitar el descenso de las materias que hubieran podido quedar
retenidas en las paredes

= A los 60 min medir el volumen decantado en el cono (mL)
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2.3. Resultados

Para poder establecer el valor final de cada uno de los pardmetros fisicos vistos en este
capitulo es necesario hacer al menos tres repeticiones de cada medida. Se suelen anotar
los valores en una tabla y calcular la media y la desviacion tipica de cada parametro.

Desviacion
tipica (s)

Repeticion Repeticion Repeticion

1 5 3 Media (x)

T2 (°C)

Turbidez (NTU)

Solidos Totales
(mg/L)

Sélidos Suspen-
didos (mg/L)

Sélidos Suspen-
didos Volatiles
(mg/L)

Solidos Sedimen-
tables (mg/L)
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Capitulo 3
Parametros Quimicos(l)

del Agua

3.1. Introduccioén

El agua en la naturaleza rara vez se encuentra en estado puro (siendo la principal ex-
cepcion cuando estd en forma de vapor). Cuando entra en contacto con la atmdsfera y
con el terreno, rdpidamente disuelve gases y minerales con los que entra en contacto e
incorpora particulas en suspension cuyo tamafio depende de la capacidad de arrastre
que tenga esta agua (esta capacidad esta ligada principalmente a su velocidad).

El agua es conocida como el disolvente universal, siendo capaz de disolver rapidamen-
te tanto compuestos naturales como compuestos sintetizados por el hombre. Cuando
esto sucede se ve alterada la calidad y se puede volver inadecuada para abastecimiento
de poblaciones si no recibe algln tipo de tratamiento previo. Las caracteristicas quimi-
cas del agua estan precisamente relacionadas con esa capacidad del agua para disolver
diversos compuestos entre los que podemos mencionar: los sélidos disueltos, la alcali-
nidad, la dureza, los metales, los compuestos organicos y los nutrientes.

Al agua se le dan diversos usos, entre los que se puede destacar: el mantenimiento de
ecosistemas naturales, habitats de peces, invertebrados y otros organismos, el riego de
parques, jardines y de campos agricolas, la navegacion, la extincién de incendios, el
uso doméstico, el uso industrial,... Con todo este abanico de posibles usos, resulta
ademas, que un agua puede ser apta para un determinado uso, y no apta para otro uso,
€N CUyo caso Sse considera que esta contaminada para ese uso para el cual no es apta.
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El que el agua se considere aceptable para un determinado uso depende de sus caracte-
risticas fisicas, quimicas y biologicas, y de que estas propiedades se puedan modificar
por medio de tratamientos (fisicos, quimicos o bioldgicos), para conseguir que sea apta
para dicho uso, en caso de que no lo sea de manera natural.

En este capitulo se presentan tres caracteristicas quimicas importantes del agua como
son la conductividad eléctrica, el pH y la concentracion de oxigeno disuelto. Precisa-
mente esta Ultima caracteristica es un indicador muy importante de la calidad del agua
en ecosistemas acuaticos. La desoxigenacion del medio acuatico es uno de los principa-
les peligros que afectan a estos ecosistemas. El vertido de residuos organicos, y com-
puestos amoniacales, pueden reducir significativamente los niveles de oxigeno disuelto
en el medio acuatico receptor afectando a la mayoria de formas de vida acuéticas que
no son capaces de vivir en un medio pobre en oxigeno.

3.1.1. Conductividad eléctrica

La conductividad eléctrica se define como la capacidad del agua para conducir la co-
rriente eléctrica. Esta capacidad de conducir la corriente eléctrica depende de la pre-
sencia de iones, de la concentracion total de estos, de la movilidad, de la valencia y de
la temperatura del medio en que se encuentran estos iones. La conductividad en el S.1.
se mide en Siemens/m. La conductividad eléctrica (CE) es inversa a la resistividad (p).

p(l-m) =R X % Ecuacion 3.1
CE (%) = % Ecuacion 3.2

Donde:
p=resistividad en (Q-m)
R=Resistencia (Q)
A= area de la seccion transversal (m?)
I=longitud (m)
CE=conductividad eléctrica (S/m)

Las soluciones donde predominan los compuestos inorganicos (nitratos, sulfatos, fosfa-
tos, cloruros, etc.) son mejores conductoras por la capacidad de éstos a disociarse,
mientras que las moléculas organicas (azlcares, alcoholes, grasas, etc.) no se disocian
en soluciones acuosas Yy, en consecuencia, conducen mal la corriente. En la Tabla 3.1 se
muestran valores tipicos de conductividad para distintos tipos de agua:
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Tabla 3.1. Valores tipicos de conductividad

Tipo de agua Conductividad
(uS/cm)
Agua pura 0.05
Agua destilada 0.1-4
Agua de lluvia 20-100
Agua blanda 40-150
Agua dura 200-500
Agua de mar 40000
Agua residual 600-1500

3.1.2. pH

El pH mide la concentracién de protones, es decir, de iones H* que contiene una diso-
lucion determinada. Es una medida de la acidez o basicidad de una disolucion acuosa.
Es una de las medidas méas importantes y frecuentes en el control de la calidad del
agua, porque en todas las fases de potabilizacion y de tratamiento de aguas residuales
los procesos de neutralizacion acido-base, ablandamiento de agua, precipitacion, coa-
gulacién, desinfeccion y corrosion son dependientes del pH. Ademas, en sistemas natu-
rales el pH afecta al equilibrio carbonico-carbonato, a la especiacion quimica de ele-
mentos y, por tanto, a la diversidad de especies. Se expresa como el logaritmo negativo
en base de 10 de la actividad de iones de hidrégeno.

pH = —log,o[H*] Ecuacion 3.3

Las principales fuentes que proporcionan un pH determinado a una masa de agua son
las rocas y el suelo en contacto con el agua a partir de los que pueden erosionarse los
compuestos acidos/alcalinos, los carbonatos y didxidos de carbono y también la expo-
sicién a los agentes contaminantes del agua residual o los contaminantes atmosféricos.

3.1.3. Oxigeno disuelto

En el agua se pueden encontrar diversos gases como el nitrégeno N, el oxigeno O,, y
el diéxido de carbono CO,. De todos ellos, la concentracion de oxigeno es vital para la
biodiversidad. Parametros como la temperatura, la presion parcial del gas en la atmos-
fera, la solubilidad, la actividad bioldgica (fotosintesis-respiracién-degradacion de la
materia organica) y la nitrificacién puede causar modificaciones en la concentracion de
este gas en el agua.

Por todo ello, el analisis de este parametro es fundamental para el control de la calidad
del agua en sistemas naturales y para evaluar la contaminacién y el seguimiento de los
distintos tratamientos que se aplican a las aguas residuales.
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3.2. Determinacion de los parametros quimicos

3.2.1. Conductividad eléctrica

La conductividad eléctrica de una disolucion se mide utilizando dos electrodos quimi-
camente inertes y fijos a los que se aplica un voltaje. La caida de voltaje debida a la
resistencia de la disolucion se utiliza para calcular la conductividad. Esta medida de-
pende de la temperatura, puesto que el flujo de electrones entre los electrodos es mayor
a mayor temperatura. Por ello, se ha estandarizado a 25°C la medida de la conductivi-
dad. La mayoria de sondas de conductividad ofrecen una medida ya corregida a una T
de 25°C.

Figura 3.1. Conductimetro

Para una correcta medida de la conductividad es importante calibrar el conductimetro
con una disolucion de KCI 0.01M (1413 puS/cm) 0 0.1 M (12.88 mS/cm). Los conduc-
timetros ademas de la conductividad dan medidas de salinidad y de sélidos disueltos.
La conductividad eléctrica (CE) se relaciona con la salinidad y la presencia de sélidos
en el agua (ST y SDT) mediante las siguientes ecuaciones:

Salinidad (mg NaCl/L) = [0.52-0.55]-CE (uS/cm) Ecuacion 3.4
ST (mg/L) = [0.55-0.9]-CE (uS/cm) Ecuacion 3.5
SDT (mg/L) = [0.55-0.70]-CE (uS/cm) Ecuacion 3.6

Material necesario:
»  Conductimetro
= Vasos de precipitados
= Agua destilada
=  Papel absorbente
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Procedimiento experimental

= Calibrar el equipo siguiendo las instrucciones del fabricante, con una disolu-
cién de KCI 0.01M. Esta disolucion tiene una conductividad de 1413 uS/cm

= Homogeneizar la muestra

= Realizar la medida moviendo suavemente la sonda hasta que se estabilice el
valor

= Enjuagar la sonda con agua destilada

3.2.2.pH

El pH puede determinarse colorimétricamente mediante un fotometro o potenciometri-
camente mediante un pH-metro. Esta segunda técnica que estd basada en la actividad
de los protones (iones H") es la mas utilizada por su precision y amplio rango de medi-
da. EI pH-metro mide la diferencia de potencial que existe entre dos electrodos, uno de
los cuales es sensible a los iones hidrogeno (el mas usado el electrodo de vidrio) y el
otro es un electrodo de referencia. En las sondas utilizadas hoy dia ambos electrodos
estan montados en el mismo cuerpo (Figura 3.2).

Figura 3.2. pH-metro

Los valores de pH van de 0 a 14, correspondiendo el valor de 7 a un pH neutro. La
correcta determinacion del pH se realiza agitando de forma muy suave la muestra para
minimizar el arrastre de CO, que puede afectar al valor final de pH. Entre muestra y
muestra el electrodo debe ser enjuagado con agua destilada. Es importante que el pH-
metro esté correctamente calibrado con distintas soluciones patrén de pH conocido,
previo a su uso.
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Material necesario:
= pH-metro
= Soluciones patrén de valores de pH 4-7-10
» Vasos de precipitados
=  Agua destilada

= Papel absorbente

Procedimiento experimental
= Calibrar el pH-metro con los patrones siguiendo instrucciones del fabricante
= Homogeneizar la muestra

» Realizar la medida moviendo suavemente la sonda hasta que se estabilice el
valor

* Enjuagar la sonda con agua destilada y taparla con el capuchén que contiene
una disolucién de mantenimiento/conservacion del electrodo

3.2.3. Oxigeno Disuelto (OD)

Existen varios métodos para la determinacion del oxigeno disuelto en agua. EI método
yodométrico 6 Winkler (menos utilizado) y el método electrométrico basado en el uso
de electrodos de membrana. Este ultimo método esta basado en la tasa de difusion del
oxigeno molecular a través de membranas y se realiza mediante sonda denominadas
oximetros.

Un oximetro consiste en un par de electrodos sumergidos en una disolucion electroliti-
ca separada del liquido por una membrana semipermeable (Figura 3.3). Las moléculas
de O, se difunden desde el seno de la disolucién acuosa (en la que se quiere determinar
la concentracion de OD a través de la membrana) hacia la disolucion interna, donde se
reducen en el catodo generando una corriente eléctrica. Esta corriente es proporcional a
la concentracién de OD en la disolucion. La relacion entre la corriente eléctrica y la
concentracion de OD se establece mediante la calibracion, para lo cual se somete el
sensor a agua saturada de oxigeno, punto en el cual se fija el 100% de saturacién. Es un
método de gran precision que permite detectar variaciones de concentracion de OD del
orden de 0.01 ppm.
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Cabezal de membrana

Membrana —»

Catodo E

Electrolito p—
I

Anodo

Figura 3.3. Sonda de oxigeno

Material necesario:
= Sensor de medida de OD (Oximetro)
» Vasos de precipitados
= Agua destilada
=  Papel absorbente
Procedimiento experimental
» Homogeneizar la muestra

= Realizar la medida moviendo suavemente la sonda hasta que se estabilice el
valor

= Enjuagar la sonda con agua destilada y taparla con el recipiente de almacena-
miento/calibracion
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3.3. Resultados

A continuacion se muestra una manera de representar los resultados obtenidos cuando
se analizan los parametros quimicos del agua. Se suele calcular la media y la desvia-
cién tipica a partir de las repeticiones de cada medida.

Repeticion | Repeticion | Repeticion . Desviacién
1 2 3 MR Y tipica (s)
Conductividad
(uS/cm)
pH
OD (mg/L)

A partir de los datos de conductividad se pueden estimar los valores de salinidad,
(mg/L), ST (mg/L) y SDT (mg/L).

Valor estimado Observaciones

Salinidad
(uS/cm)

ST (mg/L)

SDT (mg/L)
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Capitulo 4
Parametros Quimicos (II)

del Agua

4.1. Introduccion

En este capitulo se explican aquellos pardmetros quimicos que definen la calidad del
agua, tanto en aguas naturales como en aguas residuales relacionados con los principa-
les nutrientes (N-NOgz, N-NH,", P-PO,®) y la materia orgénica (DQO, DBO...) me-
diante métodos normalizados. La correcta determinacion de estos pardmetros es fun-
damental para determinar el estado de una masa de agua (oligotréfico/eutréfico) o
incluso el tratamiento al que debe someterse para cumplir la normativa actual de verti-
dos.

4.1.1. Nutrientes

Los nutrientes son elementos necesarios para el crecimiento, mantenimiento y repro-
duccion de los organismos. Estos en medio acuatico pueden aparecen en forma inorgé-
nica (no asociados a ningin compuesto de carbono) o de forma organica (asociados a
compuestos de carbono). Aunque los nutrientes son imprescindibles para el desarrollo
de los seres vivos, la cantidad necesaria de cada uno de ellos varia, dando lugar a una
clasificacion de los mismos en micronutrientes (Cu, Fe, Zn, Co, B, Mo) y macronu-
trientes (C, N, P, Si, S, Na, Ca, K, Mg).

De todos ellos en los sistemas acuaticos, los nutrientes limitantes son principalmente el
nitrogeno y el fosforo. Se debe tener en cuenta que no sélo es importante determinar la
concentracion de estos nutrientes sino también las proporciones de las distintas espe-
cies quimicas presentes.
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Los animales consumen

plantas y microorganismos

N orgénico
(plantas. microor-
ganismos)

N orgénico
(animales)

Muerte y descomposicién
bacteriana
amonificacién

Fijacion de
nitrégeno

Descomposicién
bacteriana
de residuos

Descarga
cléctrica

Atmésfera
Ny

Produccion
quimica

Ammoniaco

NEg

Reduccion
bacteriana
(denitrificacién)

Reduccién

bacteriana Oxidacién

bacteriana

(nitrificacion)
Oxidacién
bacteriana

Figura 4.1. Ciclo del nitrégeno

En la Figura 4.1 se muestra el ciclo del nitrdgeno en la naturaleza. El principal reservo-
rio de nitrégeno esta en la atmosfera en forma de N, (g). Gracias a la accion de deter-
minados organismos éste es fijado y pasa a formar parte de estructuras organicas (Norg).
Cuando los seres vivos mueran la forma organica del nitrégeno es transformada a amo-
niaco/amonio (NHs/NH,") por los microrganismos descomponedores. El equilibrio,
NH3+H,0<NH, +OH’", depende del pH del medio. El amonio es posteriormente con-
vertido a nitritos y nitratos por un proceso denominado nitrificacion en el que partici-
pan distintos géneros de bacterias (Nitrosomonas, Nitrobacter). La forma méas oxidada
(N-NO:s) esta disponible para ser asimilada de nuevo. En ausencia de oxigeno se lleva a
cabo la desnitrificacion donde las especies de nitrdgeno se reducen hasta formar N, (g),
que puede ser liberado a la atmésfera de nuevo.

Por el contrario el ciclo del P es principalmente sedimentario. El reservorio esta en el
suelo, en las rocas y en los minerales. La actividad bacteriana es de menor importancia
y esta limitada a la asimilacion en procesos de biosintesis y liberacidn en procesos de
mineralizacion.

El ortofosfato (P-PO4”) es la forma preferida de absorcién y puede ser utilizada direc-
tamente por parte de los organismos. Para el resto de formas (polifosfatos (PO,>), y
Porg) S€ precisa una transformacion previa a ortofosfato para poder ser asimilado.
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4.1.2. Materia organica

Las aguas naturales, ademas de albergar numerosas formas de vida, reciben aportes de
compuestos organicos de distintas fuentes (hojas, restos de animales, excrementos,
etc.) asi como materia organica procedente de vertidos de aguas residuales domeésticas,
ganaderas e industriales sin tratar o parcialmente tratadas. La diversidad de fuentes y de
compuestos organicos presentes en el agua provoca que esta fraccién sea una mezcla
muy heterogénea de compuestos.

La materia organica presente en un agua (sea de un medio natural o agua residual) se
puede cuantificar de forma indirecta a través del oxigeno que se consume para su de-
gradacion. Esta degradacion puede realizarse por dos vias:

* Viabiolégica: midiendo el oxigeno que consumen las bacterias heterétrofas en
el proceso de degradacion de la materia orgénica: Demanda Bioldgica de Oxi-
geno (DBO mgO,/L)

* Via quimica: midiendo el oxigeno consumido en el proceso de oxidacién qui-
mica de la materia organica, utilizando un potente agente oxidante: Demanda
Quimica de Oxigeno (DQO mgO,/L)

*= En el caso de que se trate de un compuesto organico concreto y conocido (por
ejemplo, glucosa CgH1,04, &cido acético C,H40,, etanol C,HO, ...) también
se puede determinar la cantidad de oxigeno que requiere su degradacién por
medio de la estequiometria de la reaccion. Las reacciones estequiométricas
proporcionan informacién cualitativa (qué compuestos interaccionan y qué
productos finales se producen) y también informacién cuantitativa (cuanto de
cada compuesto interviene en la reaccién). A partir de estas reacciones pode-
mos obtener la demanda tedrica de oxigeno (DTeO mgO,/L)

4.2. Determinacion de los parametros quimicos

4.2.1. Nutrientes

La determinacion de las distintas formas quimicas de los nutrientes se realiza por mé-
todos de espectrofotometria UV-VIS. Esta técnica estd basada en la relacion que existe
entre la absorcién de la luz del compuesto que queremos determinar y su concentra-
cién. Cuando incide perpendicularmente un haz de luz de una determinada longitud de
onda (monocromatica) sobre una disolucién que contiene el compuesto quimico éste
absorbe parte de la luz (croméforo) y transmite otra parte. La relacion entre la radia-
cidn incidente y la radiacion que atraviesa la muestra viene definida por dos parame-
tros: transmitancia y absorbancia. La transmitancia (T) se define como la fraccion del
haz de luz que atraviesa la disolucion del compuesto cromoforo. La absorbancia (A)
esta relacionada con la cantidad de luz que es absorbida por la muestra. Las expresio-
nes matematicas de ambas magnitudes son:
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%T = ;—t x 100 Ecuacion 4.1
A= log% =—logT = —log;—t Ecuacién 4.2

Donde:
T= Transmitancia (%)
A= Absorbancia
I; = Radiacion transmitida
I, = Radiacion Incidente

En la espectrofotometria aplicada al andlisis de determinados compuestos quimicos se
mide la absorbancia a una longitud de onda determinada (especifica para cada com-
puesto) y la compara que la de otras soluciones de concentracién conocida (soluciones
patrén).

Para poder estimar la concentracion de la muestra se aplica la Ley de Lamber-Beer.
Esta ley establece que la concentracién de una sustancia (C) esta relacionada con su
absorbancia (A) de la siguiente manera:

A=ECL Ecuacion 4.3

Donde:
A = Absorbancia de la muestra
C = Concentracion de la sustancia expresada en moles/L
L = Longitud del paso optico (corresponde a anchura de la cubeta que contiene
la muestra), expresada en cm

€= Absorptividad molar. Propiedad caracteristica de cada sustancia. Corres-
ponde a la cantidad de radiacion que absorbe a una longitud de onda determi-
nada por unidad de concentracién, siendo sus unidades L mol™cm™(téngase en
cuenta que la absorbancia no tiene unidades)

Para poder estimar la concentracién de una disolucion problema deber realizarse pre-
viamente una curva de calibrado. Esta puede ser realizada por el analista 0 pueden
utilizarse las curvas que suministra el vendedor del espectrofotometro. Para ello se
mide la absorbancia de distintos patrones de concentraciones conocidas y se representa
graficamente (Figura 4.2). En un paso posterior se mide la absorbancia de la muestra
problema y utilizando la ley de Lambert-Beer se obtiene el valor de concentracién. La
lectura debe hacerse sobre la parte recta de la curva de calibrado, puesto que en ella es
donde se cumple con precision la ley de Lambert-Beer.
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PTTLLL
et

P6 .-"“‘

Absorbancia

Concentracion (mol/L)

Figura 4.2. Curva de calibracion

Entre los componentes de un espectrofotdmetro visible aparece en primer lugar una
fuente de luz policromatica seguida de un sistema éptico que mediante filtros, lentes y
redes de difraccion selecciona una longitud de onda determinada y la dirige hacia don-
de est4 la muestra problema. Esta se coloca en una cubeta de espesor conocido (la ma-
yoria de veces son de 1 cm de longitud paso, aunque se pueden utilizar de mayor espe-
sor para muestras con baja concentracion, y de menor espesor cuando el volumen de
muestra es reducido). Las cubetas son de cuarzo porque este elemento no absorbe ra-
diacion UV ni visible. Por Gltimo, el equipo dispone de un detector que recibe la sefial
de la intensidad de la luz transmitida por la muestra y la transforma en una sefial eléc-
trica para que pueda ser procesada por un ordenador (Figura 4.3).

@—>—ﬂ—»ﬂ

Fuente de

radiacién Muestra

Pantalla

Figura 4.3. Funcionamiento esquematico del espectrofotdmetro de absorcion UV-Vis

4.2.1.1. Nitroégeno

Para determinar las distintas especies de nitrdgeno presentes en el agua resulta necesa-
rio establecer en qué fraccion de la muestra se encuentran. Para ello se utiliza el si-
guiente esquema:
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Nitrégeno Total

(mg/L)
Soluble Suspendido
N-NO; N-NH, Norg Norg

Figura 4.4. Clasificacion de las distintas formas de nitrégeno

Para la determinacion de las especies de nitrégeno solubles (N-NOs, N-NO,, N-NH,,
Norg) la muestra ha de ser previamente filtrada con filtros de tamafio de poro de 0.45
um. El nitrégeno total se mide directamente de la muestra sin filtrar. Posteriormente la
fraccion de nitrégeno suspendida se puede obtener por diferencia.

Determinacién de la concentracion de N-NOs.

Los iones nitrato en &cido sulfurico concentrado forman con un derivado del &cido
benzoico, un nitrocompuesto rojo que se determina espectrofotométricamente. Este
método es aplicable a concentraciones de 0.5 a 20.0 mg N-NOs/L (con cubetas de 1
cm).

Material necesario: Reactivos:
= Cubeta de reaccion =  Reactivo NO3-1,
= Cubeta de medida de 1 cm Acido3,5-dihidroxibenzoico,
C7H504

= Pipetasde5y2mL
= Reactivo NO3-2,

Acido Sulfarico, H,SO,

= Agua destilada
= Espectrofotometro UV-VIS

Procedimiento experimental:
= Afadir una microcuchara rasa del reactivo NOs-1 en la cubeta de reaccién

= Afiadir con pipeta 5.0 mL del reactivo NOs-2. Agitar vigorosamente durante 1
minuto hasta que el reactivo se disuelva completamente
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= Verter a la mezcla anterior 1.5 mL de muestra con la pipeta, lenta y cuidado-
samente

= Transferir un volumen de la mezcla de reaccién a la cubeta de medida con mu-
cho cuidado

= Medir en el equipo asegurandose que la cubeta esta limpia y seca. El color de
la solucion permanece estable como minimo 60 minutos después de la reac-
cién

Determinacidn de la concentracion de N-NHa.

Sobre la muestra previamente filtrada en medio fuertemente alcalino, en el que solo
existe amoniaco, tiene lugar con la presencia de un agente clorante una transformacion
del amonio en monocloramina.

NH; + CIO” — NH,CI + OH"
Este compuesto reacciona con timol formando azul de indofenol, que se determina
espectrofotométricamente.

NHgCl +timol (C10H140) — azul de indofenol (C12H9N02)
Este método es aplicable a concentraciones de 0.05 a 3 mg N-NH,4/L (con cubetas de 1
cm).
Material necesario: Reactivos:

= Cubeta de reaccion = Reactivo NH;-1,
mezcla formada por:

= Cubeta de medida de 1cm Hidroxido de sodio, NaOH

= Pipetasde 1y5mL Acido 1-hidroxietano-1,1-difosfonico,
. ) C,HgO7P,
Agua destilada - Reactivo NH.-2,
=  Espectrofotometro UV-VIS Trocloseno sédico-trihidrato,
C3C|2N3N&O3.2H20

=  Reactivo NH;-3,
2-propanol, C3HgO
Nitroprusito sédico, CsFeNgNa,PO
TimOl, C1oH140

Procedimiento experimental:
=  Pipetear 5 mL de muestra en una cubeta de reaccion

= Afiadir con pipeta 0.60 mL de reactivo NH4-1 y mezclar
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=  Afadir y agitar vigorosamente 1 microcuchara rasa hasta que el reactivo NH,-
2 se disuelva completamente. Dejar en reposo 5 minutos

= Adicionar 4 gotas del reactivo NH4-3 y dejar 5 minutos en reposo

= Verter la mezcla en la cubeta de medida correspondiente y medir en espectro-
fotometro

El procedimiento es analogo a EPA 350.1, APHA 4500-NH3 F, ISO 7150-1 y DIN
38406-5.

Determinacion de la concentracion de Nitrogeno Total.

El andlisis de nitrdgeno total en una muestra de agua se realiza en dos partes; disgrega-
cion de los compuestos de N y medida de nitratos (N-NO3).

1. Disgregacion: en esta etapa los compuestos organicos e inorganicos de N al ser tra-
tados con un agente oxidante en un termoreactor se transforman en nitratos (método de
Koroleff)

N org + N-NH4 + N-NO;, — N-NO3

2. Determinacién de nitratos: los nitratos, en medio sulfirico forman un derivado del
acido benzoico, un nitrocompuesto rojo, que se determina espectrofotométricamente.

Este método es aplicable a concentraciones de 0.5 a 15 mg/L de N. La disgregacion es
analoga a DIN EN 1SO 11905-1.

Material necesario: Reactivos:

= Cubeta de reaccion = Reactivo N-1K,

. . Peroxodisulfato de Potasio, K»S,04
Cubeta de medida = Reactivo N-2K,

»= Pipetasde 2y 10 mL Hidréxido de sodio, NaOH

= Reactivo N-3K,

" Aguadestilada Acido 3.5 dihidroxibenzoico, C;HgOs

= Espectrofotometro UV-VIS

= Termoreactor

Procedimiento experimental:
1. Disgregacion
= Pipetear 10 mL de muestra en una cubeta de reaccion
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=  Afadir 1 microcuchara rasa de reactivo N-1K y mezclar

= Afiadir 6 gotas de reactivo N-2K y mezclar

= Calentar la cubeta durante 1 hora a 120°C en termoreactor precalentado
= Dejar enfriar y agitar otra vez por balanceo

= Afadir 1 microcuchara rasa del reactivo N-3K y agitar vigorosamente durante
1 min hasta que se disuelva completamente

N

. Determinacién de la concentracion de nitratos

=  Afadir con la pipeta, 1.5 mL de muestra preparada, lenta y cuidadosamente en
un tubo de reaccion

= Dejad en reposo durante 10 min

= Medir la muestra en el espectrofotémetro

La fraccion de Nitrogeno Total soluble (NTs,) se realiza de la misma manera sobre el
filtrado de la muestra.

4.2.1.2. Fosforo

En el agua podemos encontrar distintas formas de fésforo en la fraccion soluble (Poli-
P, P-PO, y Porg) mientras que la fraccion suspendida corresponde a Py (Figura 4.5.).

Fosforo Total
(mg PO3/1)

/\

Soluble Suspendida

A4

|Po|i-P | | PC‘)4'3 | | P org | P org

Figura 4.5. Clasificacion de las distintas formas de fésforo

Para la determinacion de las especies de fdsforo en la fraccion soluble la muestra ha de
ser previamente filtrada con filtros de tamafio de poro de 0.45 pm.
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Determinacioén de la concentracion de P-PO,.

En solucién sulfirica los iones ortofosfato forman, con vanadato amonico y heptamo-
libdato amonico, acido molibdatovanadatofosforico de color amarillo anaranjado que
se determina espectrofotométricamente.

Este método es aplicable a concentraciones de 1 a 30 mg P-PO,/L, con cubeta de medi-
dadelcm.
Material necesario: Reactivos:

= Cubeta de reaccion ] Reactivo PO4-1,
Acido sulfurico, H,SO,

= Cubeta de medida de 1cm Amonio monovanadato, NH,VO;

= Pipetasde2y5mL
= Agua destilada
= Espectrofotometro UV-VIS

Procedimiento experimental:
=  Pipetear 5 mL de muestra en una cubeta de reaccion
=  Afadir con pipeta 1.2 mL de reactivo PO4-1 y mezclar

= Verter la mezcla en la cubeta de medida correspondiente y medir en espectro-
fotémetro

Determinacién de Fosforo Total.

El andlisis de fosforo total en una muestra agua se realiza en dos partes. En primer
lugar se realiza la disgregacion de la muestra, donde las diferentes especies de fosforo
pasan a ortofosfatos, y posteriormente se realiza la determinacion espectrofotométrica
de este compuesto.

1. Disgregacion. Los polifosfatos y compuestos organicos de fésforo se pueden conver-
tir a la forma de ortofosfato por hidrélisis en acido sulfirico y digestion con peroxodi-
sulfato.

(PO )n
+ K,S,04 + H,S0, —H3PO, + 2K* + 3804'2 + fragmentos organicos
R-PO4H-R’
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2. Determinacion de los ortofosfatos. En medio sulfarico los iones ortofosfato forman
con los iones molibdato acido monolibdofosférico. Este Ultimo, con acido ascérbico, se
reduce a azul de fosfomolibdeno, que se determina fotométricamente.

PO, + 12 M0O,* + 27H" — H3PO4(M003);, + 12H,0
H3PO4(M00O3);, + agente reductor — azul de fosfomolibdeno [Mo(vI) — Mo(V)]
El procedimiento es andlogo a EPA 365.2, APHA 4500-P y ISO 6878.

Este método es aplicable a concentraciones de 0.05 a 5 mg P-PO,/L (con cubetas de 1
cm).

Material necesario: Reactivos
»  Cubeta de disgregacién = Reactivo P-1K,
=  Cubeta de reaccién mezcla formada por:

Nitrato sédico, NaNOs

] Peroxodisulfato de dipotasio,
* Agua destilada K,S,05

= Termoreactor " Reactivo P-2K,

Acido sulfurico, H,SO,
Reactivo P-3K,

Acido ascorbico, CgHgOs

= Pipetasde 5 mL

= Espectrofotometro UV-VIS

Procedimiento experimental:
1. Disgregacion
= Pipetear 5 mL de muestra en una cubeta de reaccion
=  Afadir 1 dosis del reactivo P-1K. Cerrar la cubeta y mezclar
= Calentar la cubeta durante 30 min a 120 °C en el termoreactor precalentado

= Dejar enfriar a temperatura ambiente la cubeta cerrada
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2. Determinacién de los ortofosfatos

= Tras la disgregacion de la muestra, agitar bien la cubeta enfriada. Afiadir 5 go-
tas del Reactivo P-2K, cerrar firmemente la cubeta y mezclar

=  Afadir 1 dosis del Reactivo P-3K y agitar vigorosamente la cubeta firmemente
cerrada hasta que el reactivo se haya disuelto completamente

= Dejar en reposo 5 min (tiempo de reaccion) y luego medir la muestra en el es-
pectrofotémetro (En caso de elevado contenido de cloruros se recomienda in-
vertir el orden de los reactivos P-2K y P-3K)

4.2.2. Materia organica

4.2.2.1. Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)

La DQO es la cantidad de oxigeno requerido para oxidar por via quimica la materia
organica de una muestra, sea de agua natural, residual municipal o industrial, a CO,,
H,, N-NH,, P-PO,, SO,?, etc. La DQO determina la cantidad total de materia orgénica
incluyendo tanto la parte biodegradable (que se puede determinar con la DBO) como la
parte no biodegradable.

Determinacion de la DQO por el método Standard de oxidacion con dicromato.

Se utiliza el dicromato potasico (K,Cr,O7) como agente oxidante en el método de reflu-
jo porque es un oxidante fuerte aplicable a una gran variedad de muestras y es de facil
aplicacion. La eficacia de oxidacion es del orden del 95-100% del valor teérico.

Este método es aplicable a valores de DQO comprendidos entre 50 y 800 mg O./L.
Para valores de DQO superiores habra que diluir la muestra antes de iniciar su determi-
nacion. Conviene diluir lo estrictamente necesario para no aumentar innecesariamente
la imprecisién en la determinacion de esta medida.

Este ensayo se lleva a cabo por calentamiento bajo condiciones de reflujo total de un
determinado volumen de muestra con exceso de dicromato, en presencia de acido sul-
farico con una pureza del 96%. El periodo de reflujo estandar es de 2 horas. Un tiempo
de reflujo superior implicaria un valor de la DQO superior, dado que ésta continla
aumentando hasta las 7 horas, tiempo para el que se suele estabilizar.

La reaccion que tiene lugar es la siguiente:
Cr0;2+14H" +6e < 2Cr*+7H,0

donde el dicromato (de color naranja amarillento) oxida la materia organica reducién-
dose a Cr*? (de color verde).
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- Interferencias

La presencia de cloruros (CI) es la principal interferencia en esta determinacion anali-
tica, y es debida a que parte del Cr,0? acttia oxidandolos segtn la siguiente ecuacion:

6 Cl +Cr,0;2+14H" < 3Cl,+2Cr*+7H,0

y, cuando esto sucede, los iones cromo se consumen, pero no en la oxidacién de la
materia orgéanica, obteniendo como consecuencia resultados errdneos en la posterior
valoracion con el dicromato (1 mgCI/L es equivalente a 0.226 mgO,/L de DQO).

Asi mismo, los cloruros pueden precipitar con la plata (Ag") afiadida como catalizador.
Esta interferencia se reduce, pero no se elimina totalmente, afiadiendo sulfato de mer-
curio (HgSO,), compuesto toxico, a la mezcla en la proporcion 10:1 HgSO,4:CI™ antes
de la ebullicion a reflujo, dando lugar a la formacion de cloromercuriato soluble.

Para determinar la concentracion de cloruros presentes en la muestra en la que quere-
mos conocer su DQO, se lleva a cabo el siguiente ensayo:

=  Se valora la muestra con nitrato de plata (AgNO3) 0.0141 N y con indicador
cromato potasico. Si se utiliza un volumen de muestra de 50 mL hay que mul-
tiplicar el volumen gastado por 10, y si utilizamos 25 mL, por un factor de 5

= La cantidad de HgSO, que se afiade en el ensayo estandar de DQO (1 g para
50 mL de muestra) permite acomplejar hasta 2000 mgCI/L, evitando asi esta
interferencia. En caso de esperarse concentraciones de CI” mayores, es necesa-
rio determinarlas y afiadir la dosis de HgSO,4 necesaria

Otra interferencia del método de determinacion de la DQO, son los nitritos. El nitrito
ejerce una DQO de 1.14 mgO,/mgN-NO,. Debido a que las concentraciones de N-NO,
en el agua residual no suelen ser superiores a 1 6 2 mgN-NO,/L, esta interferencia se
suele despreciar. La forma de eliminarla, en caso de que fuera necesario, seria afadir
10 mg de &cido sulfamico por cada mg de N-NO, en el tubo de reflujo, es decir, en la
dilucién final. La misma cantidad debe ser afiadida a la disolucién estandar de dicroma-
to utilizada en el blanco de agua destilada.

Material necesario: Reactivos:

» Bloque digestor = Sulfato de mercurio (1), (HgSOy)

= Acido sulfarico concentrado, (H,SO4)
Ortofenantrolina (ferroina),
Disolver 1.485 g de 1-10 ortofenantrolina

= Varillas monohidratada (C,,HgN,.H,0) + 0.695 g
de sulfato ferroso (FeSO,4.7H,0) en 100
mL de agua destilada

= Dicromato potésico 0.25 N,

= Tubos condensadores con boca
esmerilada

= Pipetas
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Bureta
Embudo de s6lidos

Matraz erlenmeyer de 250 mL

Disolver 12.259 g de dicromato potasico
(K»Cr,05, desecado a 103°C durante 2h)
en 1 L de agua destilada

Disolucion de Sulfato de plata/Acido sul-
farico,

Disolver 10 g de sulfato de plata (Ag,SOy)
en 1 L de &cido sulfirico concentrado

Sal de Mohr 0.25 N,

Disolver 98 g de Sal de Mohr
(FE(SO4)2(NH4)26H20) + 20 mL de 4cido
sulfdrico concentrado en 1L de agua des-
tilada. Esta solucién debe titularse con di-
solucion de K,Cr,05 el dia de su empleo,
pues pierde actividad con el tiempo debi-
do a la oxidacion por el aire. La forma de
llevar a cabo esta valoracion se detalla en

el procedimiento experimental.

Figura 4.6. Material utilizado en la determinacién de la DQO

ADVERTENCIA. En este ensayo se manipulan y se someten a ebullicion soluciones
de acido sulfurico (H,SO,4) y dicromato potasico (K,Cr,O-). Es necesario y obligatorio
utilizar medidas de proteccion de la cara y manos. En caso de accidente, el remedio
mas eficaz es el lavado abundante con agua.

La adicién de &cido sulfurico concentrado al agua y la agitacion de los frascos debe
realizarse siempre con precaucion y con refrigeracion de los tubos de reflujo. Para ello
se puede agitar de forma suave bajo el grifo de la pila del laboratorio.

Para la preparacion y manipulacién de soluciones que contienen sulfato de plata y sul-
fato de mercurio (11) es necesario tomar precauciones ya que son sustancias téxicas.

Los reactivos utilizados contienen sales de mercurio, de plata y de cromo. Las sales de
mercurio descargadas en las corrientes receptoras pueden transformarse, por la accion
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de bacterias, en compuestos de metilmercurio muy tdéxicos. Los residuos generados
durante la determinacion experimental de la DQO deben ser recogidos en depositos
destinados a tal efecto para ser posteriormente correctamente gestionados.

Procedimiento experimental

El procedimiento experimental se puede ver en el siguiente video educativo que se
encuentra en el repositorio RIUNET:

https://media.upv.es/player/?id=dbe38520-5bec-11e7-9b6d-8d718586122a

Ademés, también se describe en los siguientes parrafos el procedimiento experimental
para que se pueda consultar directamente en este libro.

Hay que realizar paralelamente dos ensayos, uno para la muestra cuya DQO se quiere
conocer y otro para el blanco (en el que en lugar de muestra se afiade agua destilada).
El volumen de agua destilada para realizar el blanco debe ser igual al volumen de
muestra utilizado. Por otra parte, es recomendable realizar el ensayo por triplicado para
cada muestra.

A continuacion, se describe el procedimiento experimental a seguir y se muestran al-
gunas fotografias del procedimiento (Figura 4.7):

= Tomar 20 mL de muestra. Afadir 0.4 g de sulfato de mercurio y 2 mL de &cido
sulfarico. El acido sulfarico debe afiadirse lentamente, agitando para disolver
el sulfato de mercurio

=  Afadir después 10 mL de disolucién de dicromato potésico 0.25 N e introducir
la varilla en el tubo

= Afiadir, con mucho cuidado y enfriando el tubo bajo el grifo de la pila del la-
boratorio, 28 mL de disolucidn &cido sulfurico/sulfato de plata. La adicion de
la disolucién ha de hacerse vertiendo el liquido sobre las paredes internas del
tubo, no directamente sobre el liquido acumulado en su interior, para evitar po-
sibles salpicaduras por la reaccion. Finalmente se coloca el refrigeran-
te/condensador sobre el tubo

= Agitar suavemente el tubo para homogeneizar su contenido

Si la muestra toma un color verde-azulon intenso significa que la muestra tiene mas
materia organica de la que el método permite cuantificar (50 — 800 mgO,/L). Debido a
esto no se produce un exceso de Cr,0;2 sino que pasa todo a Cr* antes de la diges-
tion. En este caso es necesario hacer una dilucion previa de la muestra (60%, 50%,
etc.). No es conveniente diluir demasiado, ya que se introduciria mucha imprecisién al
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multiplicar por el factor de dilucién (cuanto mayor es la dilucién, mayor es la impreci-

sion).

Colocar los tubos en el digestor y mantenerlos a temperatura de 140°C durante
2 horas, estando la muestra bajo condiciones de reflujo total. Pasadas las 2 ho-
ras, sacar los tubos del digestor y dejar enfriar a temperatura ambiente. Una
vez fria la muestra se continda con la determinacion

Verter el contenido del tubo en un matraz erlenmeyer de 250 mL, completando
al doble de su volumen con agua destilada (~ 60 mL agua destilada). Esta agua
se utiliza para limpiar el tubo de los restos de muestra que pudieran quedar

Afiadir 3 gotas de indicador ferroina (es importante afiadir el mismo nimero de
gotas a todas las muestras que se vayan a valorar)

Llenar la bureta con sal de Mohr y valorar el exceso de dicromato de la mues-
tra hasta viraje de color verde a marrén-rojizo

Figura 4.7. Iméagenes del procedimiento experimental para la determinaciéon de la DQO: (a)
adicién de la disolucion de H,SO,/Ag,SO,, (b) digestion acida a 140°C en condiciones de reflujo
total y (c) adicién del indicador ferroina

El método recomendado para valorar la sal de Mohr es el siguiente:

Valorar primero el blanco de agua destilada hasta obtener color marrén, ha-
biéndose consumido un volumen V; de sal de Mohr cuya normalidad se desea
comprobar. Afadir sobre el blanco valorado, 10 mL de disolucién de dicroma-
t0 0.25 N y volver a valorar. Si el volumen gastado en la segunda valoracion es
V), la normalidad de sal de Mohr, N’, vendra dada por:

10*0.25 = V*N' Ecuacion 4.4

El color marron que aparece después de la valoracion es debido a la formacion de un
complejo del i6n ferroso con la fenantrolina.
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La oxidacion de la sal de Mohr con el dicromato en presencia de fenantrolina es:
Cr,0;?+14H" +6Fe”? = 2Cr + 6 Fe™+ 7 H,0

La cantidad de Cr,0;7 es fija y, a medida que se va afiadiendo sal de Mohr durante la
valoracion se va consumiendo hasta que se produce un exceso de Fe*? que da lugar al
complejo de color marrén-rojizo de Fe(C1,HgN,)s ™.

Célculo de la DQO

El valor de la DQO en miligramos de oxigeno por litro (mgO,/L) se calcula a partir de
la diferencia entre la cantidad de oxidante inicialmente afiadida y la restante tras ser
convenientemente transformada.

DQO (mg 0,/L) = 8000 (V, — V,) N'/V; Ecuacion 4.5

Donde:
8000 = es el peso equivalente del oxigeno en mg
V, = es el volumen en mL de sal de Mohr utilizada para valorar el blanco
V, =es el volumen en mL de sal de Mohr utilizada para valorar la muestra
V5 = el volumen en mL de muestra
N’ = es la normalidad real de la sal de Mohr utilizada

4.2.2.2. Demanda Biol6gica de Oxigeno (DBO)

Se define la Demanda Biol6gica de Oxigeno (DBO) como la cantidad de oxigeno utili-
zada por los microorganismos heterétrofos en el proceso de degradacion bioldgica de la
materia organica presente en el agua. Permite determinar la parte biodegradable de la
materia organica presente en una muestra.

El consumo de oxigeno en una muestra de agua residual es debido principalmente a
tres clases de compuestos:

= Compuestos organicos carbonéceos utilizados por los organismos heterétrofos
aerobios como fuente de alimento (DBO carbonosa)

= El amoniaco y otros compuestos de nitrégeno reducidos (N-NH;, N-NO, y
Norganico) que son oxidados a nitrato por las bacterias nitrificantes (género, Ni-
trosomonas y Nitrobacter), consumiendo oxigeno ya que estas bacterias autd-
trofas son aerobias (DBO no carbonosa; DBO nitrogenosa)

= Materiales inorganicos Fe?*, SO3%, S, etc., que se oxidan con el oxigeno di-
suelto (DBO no carbonosa)
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La determinacion de la DBO incluye, en principio, tanto la DBO carbonosa como la no
carbonosa. El consumo de oxigeno para la oxidacion de compuestos nitrogenados es
lento, comenzando a ejercerse la DBO nitrogenosa (DBOy) normalmente a partir de los
5-6 dias de ensayo. Si se considera que puede aparecer antes, puede ser inhibida em-
pleando un agente inhibidor como la tiourea, la aliltiourea o la 2-cloro-6-
triclorometilpiridina.

Los principales productos finales de la oxidacion carbonosa de la materia organica son
dioxido de carbono, amoniaco y agua.

El objetivo de esta determinacion es obtener la DBO carbonosa. El valor de la DBO
limite (DBO,) se obtiene aproximadamente a los 20 dias, pero es habitual utilizar como
valor estandar el valor de la DBO a los 5 dias (DBOs).

En una muestra de agua existe una cierta cantidad de materia organica (a esta materia
organica nos referimos como alimento o sustrato) y de microorganismos (consumido-
res). Si medimos el oxigeno disuelto (OD) al tiempo 0 (t,) y al tiempo t, la diferencia
entre (OD), y (OD)y, representa, indirectamente, el gradiente de actividad biol6gica que
ha tenido lugar en el intervalo (t —t,). Esta actividad biol6gica, responsable del consu-
mo de oxigeno es, a su vez, una funcion de la cantidad de materia nutritiva transforma-
da por los procesos biolégicos, en el mismo intervalo de tiempo. Asi, la DBO en mili-
gramos de oxigeno por litro (mgO,/L), para un intervalo de tiempo determinado se
calcula como la diferencia entre (OD), y (OD):.

Para representar la evolucion temporal de la DBO se asume un modelo cinético de
primer orden, es decir, se considera que la materia organica (MO) se degrada de mane-
ra proporcional a la cantidad de MO que hay en cada momento. Para que esta conside-
racion sea cierta, debe haber exceso tanto de oxigeno como de nutrientes, para que la
reaccion de degradacion no se encuentre limitada en ninglin momento. En este modelo
se supone que el consumo de oxigeno es sélo funcién de la MO que queda en cada
instante:

dMo/dt = —k'MO Ecuacion 4.6

Donde:

MO = es la Materia Organica que todavia queda por degradar (mg O,/L), tam-
bién se le suele denominar DBO residual

k’ = es la constante de la reaccién (d*). Cuanto mayor es su valor, més rapido
se degrada la materia orgénica y, por tanto, mas rapido se consume el oxigeno
disuelto presente. Por tanto, valores altos de k’ reflejan sustratos de alta biode-
gradabilidad y valores bajos, son indicativos de baja biodegradabilidad

t = es el tiempo (d)
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Integrando la ecuacion anterior entre t=0, inicio del ensayo, momento en el que toda la
materia organica esta por degradar y, por tanto, MO=DBO, y t=t se tiene la siguiente
expresion:

MO, = DBO, e”¥'t Ecuacién 4.7

Para conocer el oxigeno que se ha consumido hasta el instante t, es decir, la DBOt,
basta calcular la diferencia entre la materia organica que hay al inicio (MOy 6 DBO.) y
materia organica que queda por degradar en el instante t (MO,):

DBO, = DBO, —MO, = DBO, (1 — e ¥ Ecuacién 4.8

En la determinacion experimental de la DBO, se puede observar que la curva real de la
DBO presenta, en ocasiones, algunas diferencias con respecto a la ecuacién matematica
obtenida que acabamos de mostrar. Por una parte, se puede producir un escalén de
cierta entidad hacia el cuarto o quinto dia, que es debido al proceso de nitrificacion del
amonio presente en la muestra (o el generado durante la propia hidrdlisis de los com-
puestos organicos). Por otra parte, el inicio del consumo de oxigeno se puede retrasar
un cierto tiempo, debido a la necesidad de adaptacion de los microorganismos al sus-
trato, o incluso a que toda la componente orgénica sea particulada, y hasta que el pro-
ceso de hidrolisis no haya generado una cierta cantidad de materia organica soluble, no
empieza el consumo de oxigeno por parte de los microorganismos heterdtrofos.

En la Figura 4.8 se muestra una representacion de la evolucion de la DBO con el tiem-
po. Como se puede observar, el valor de la DBO crece exponencialmente hasta los 5
dias llegando a representar entre el 55 y el 97% de la DBO,. A partir de los 5 dias, la
DBO crece ligera y asintéticamente.
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Figura 4.8. Evolucion de la DBO con el tiempo

Todos los procesos bioldgicos se ven afectados por la temperatura. Por este motivo, el
ensayo para la determinacién de la DBO se debe realizar a una temperatura constante,
que por convenio se ha fijado en 20° C. Es posible estimar el valor de la constante ciné-
tica de la reaccion a otra temperatura mediante la ecuacion de Vant’Hoff-Arrehenius:

kr = kg 0 T-20 Ecuacion 4.9
Donde:
koo = es la constante de la reaccién a 20°C (d'l)

kr = es la constante de la reaccion a la temperatura de T°C (d™)

6 = es la constante de correccion por temperatura (en torno a 1.056)

Método manométrico para la determinacion de la DBO.

Existen varios métodos para la determinacién de la DBO, siendo uno de los més usados
actualmente el método manométrico. En este método se coloca la muestra en un reci-
piente cerrado, donde se ha colocado una capsula conteniendo un absorbente (hidréxi-
do de sodio) para la eliminacion del diéxido de carbono formado durante el proceso de
degradacion de la MO (de forma que el O, consumido no sea reemplazado por el CO,
producido y se genere una depresion en la botella). Este recipiente se conecta con un
manometro de forma que el consumo de oxigeno queda reflejado en una disminucion
de la presién. La temperatura es mantenida constante e igual a 20°C durante todo el
proceso.
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Material necesario:

Armario termostatico
Botellas de incubacion

Tapones de caucho con re-
ceptaculo para NaOH

Agitadores magnéticos
Pipetas

Matraces truncados
pHmetro

Sistema de medicién respi-
rométrica (Oxitop®)

Plataforma de agitacion

Procedimiento experimental

Reactivos:

Disolucion de fosfatos,

Disolver 8.493 g de monohidrégeno fos-
fato de sodio (Na;HPO,4-2H,0) y 2.785 g
de dihidrogeno fosfato de potasio
(KH2POy) en 1L de agua destilada.
Disolucion de sulfato de magnesio
(MgSO0,) de concentracion 20 g/L
Disolucion de cloruro de calcio (CaCly)
de concentracion 25 g/L

Disolucion de cloruro férrico (FeCls) de
concentracién 1.5 g/L

Disolucion de cloruro de amonio
(NH,4CI) de concentracion 2 g/L
Disolucion de tiourea (CH4N,S) de con-
centracion 5 g/L

Hidroxido de sodio (NaOH) en lentejas y
0.5M

Acido Clorhidrico (HCI) 0.5M

Se describe en los siguientes parrafos el procedimiento experimental. Generalmente la
DBO, que es la parte biodegradable de la materia orgéanica, se encuentra, en el caso de
un agua residual tipica urbana, entre un 50 - 60% de la DQO de la muestra analizada.
Por tanto el volumen de la muestra a tomar depende del valor de la DBO esperado y
éste puede seleccionarse consultando la siguiente tabla. Conforme mayor es el valor de
la DBO limite esperada, menor es el volumen de muestra que se pone en el ensayo para
que quede suficiente oxigeno en la botella de incubacion como para no limitar en nin-
gun momento el proceso de degradacion de la MO por parte de las bacterias heterotro-

fas.
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Tabla 4.1. Relacion entre el volumen de muestra y la DBO, esperada.

DBO, esperada Volumen de muestra

(mg/L) (mL)

0-40 432

0-80 365

0 - 200 250

0 - 400 164

0 -800 97
0 -2000 435

0 - 4000 22.7

Previamente a la toma del volumen de muestra, debe comprobarse que el pH se en-
cuentra dentro del intervalo 7-9, que es el adecuado para que se desarrollen los micro-
organismos heterétrofos. En caso de que no esté en este intervalo habra que acidificar o
basificar seglin sea el caso con hidréxido sédico (0.5M) 6 con acido clorhidrico HCI

(0.5M).

(@ T ©

Figura 4.9. Imagenes del procedimiento experimental para la determinacion de la DBO: (a)
botella con cabezal Oxitop® y controlador para lectura de los valores de DBO, (b) sistema res-
pirométrico Oxitop en plataforma de agitacion y (c) armario termostatico para realizar DBO

Si la muestra que se quiere analizar no es de agua residual doméstica habréa que sem-
brarla afiadiendo 0.1 mL de muestra de un indculo de microorganismos heterétrofos
(fangos bioldgicos de depuracidn). Esto se hace con el objeto de que en el agua existan
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los microorganismos necesarios para que tenga lugar la degradacion de la materia or-
ganica.

Cuando no se conoce de manera aproximada el rango esperado para la DBO(, conviene
tomar al menos dos volimenes distintos de muestra para evitar que la medida se salga
de escala por haber previsto un valor inferior al de la muestra.

Si se desea inhibir el consumo de oxigeno por parte de las bacterias autétrofas nitrifi-
cantes, lo que se conoce como DBOy, se debe afiadir suficiente cantidad de tiourea
como para tener una concentracion final de 5 mg/L en la botella de incubacion en la
que se realiza la determinacion experimental.

A continuacidn, se afiaden las sales para proporcionar nutrientes a los microorganismos
heterétrofos y, asi, asegurar que no hay limitacién de su crecimiento por la falta de
alguno de ellos. La proporcion en la que se deben afiadir es la siguiente:

Sulfato de magnesio: 0.1 mL
Cloruro célcico: 0.1 mL
Cloruro amoénico: 0.1 mL
Cloruro férrico: 0.1 mL

Fosfatos: este volumen se calculara segln la siguiente expresion;

Viosfatos(ML) = 2,75 % 1072 * V,pyeara(mL) * DQO (mg/L)/ 9318  Ecuacion 4.10

Debe tenerse en cuenta que durante el proceso de degradacion de la materia organica
también se produce dioxido de carbono. Con objeto de que éste no afecte en el valor de
la DBO, se coloca en los tapones de goma varias lentejas de hidroxido de sodio, 3 6 4
lentejas, que absorben el CO, producido.

Una vez sembradas las botellas de incubacion del ensayo y afiadidos los nutrientes a las
muestras, se colocan los tapones de goma y los cabezales oxitop® en las botellas y se
activan las muestras tal y como indica el manual del sistema respirométrico. Posterior-
mente, se introducen en el armario termostatico para mantener la temperatura constante
e igual a 20°C durante todo el tiempo del ensayo.

Presentacién de resultados

Los valores de la DBO que interesa conocer corresponden a la lectura manométrica a
los 5 dias (DBOs) y a los 20 dias (DBO).

Debe seguirse la evolucién de la DBO diariamente, comprobando que los valores si-
guen la tendencia esperada. Conviene representar graficamente los valores obtenidos
para visualizar la evolucion del consumo de oxigeno en las muestras realizadas y asi
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determinar si es razonable o si se produce alguna anomalia como consecuencia de al-
gun problema durante el ensayo.

El resultado final de DBO para una muestra corresponde a la media aritmética de las
distintas réplicas (se recomienda hacer por triplicado, aunque muchas veces sélo se
hacen por duplicado), siempre y cuando no haya motivos para considerarlos como no
validos (valores muy dispares, el valor de la DBO no aumenta de forma continua con el
tiempo, etc.).
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4.3. Resultados

A partir de los valores obtenidos para las distintas fracciones de nitrogeno medidas se
calcula el resto completando todas las formas de nitrégeno existentes.

Nr1oTaL
N-Kjenldahl N-Nitrico
Norg | N-NH, N-NO, | N-NOs
Suspendido | Soluble

A partir de los vales obtenidos para las distintas fracciones de fosforo medidas se cal-
cula el resto completando todas las formas de fosforo existentes.

ProtaL
Porg | _POLI-P | P-PO,
Suspendido | Soluble

Para analizar los resultados de la DBO es conveniente rellenar una tabla con los valores
del oxigeno consumido (DBO en mg O,/L) con el tiempo.

Ademas es importante anotar cualquier acontecimiento que haya sucedido durante el
periodo de ensayo para poder interpretar mejor los resultados posteriormente.

Con las lecturas del oxigeno consumido (DBO en mg O,/L) a lo largo del tiempo se
puede construir un grafico que muestre la evolucién del parametro.
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Tiempo (d)

DBO (mg O,/L)

Comentario (si procede)

1

2

3

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20
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Capitulo 5

Parametros Biologicos
del Agua

5.1. Introduccion

La calidad del agua también esta relacionada con los organismos presentes en ella en
un momento determinado puesto que su desarrollo vital puede influir y modificar los
pardmetros fisicos y quimicos vistos anteriormente o pueden incluso ser ellos mismos
vectores de transmision de enfermedades.

La identificacién y cuantificacién de los organismos presentes en una masa de agua es
una tarea ardua y que requiere de personal altamente especializado. Por ello, para de-
terminar la calidad o el uso que pueda tener una masa de agua se utilizan especies de
organismos indicadores que son facilmente identificables y medibles. La presencia de
estas especies indicadoras aporta informacién sobre el estado del medio acuatico de
una forma rapida, sencilla y fiable.

Algunos ejemplos de organismos indicadores para aguas naturales son las diatomeas y
los dinoflagelados. La presencia de determinadas especies de estos organismos indica
eutrofizacion por vertidos de origen antrépico (por ejemplo, por vertido de aguas resi-
duales sin tratar, escorrentias de vertederos, etc.). Cuando los dinoflagelados proliferan
en exceso pueden provocar cambios en la coloracién del agua del ecosistema acuatico
(hacia rojizo), y pueden producir toxinas (normalmente como mecanismo de defensa),
lo que supone una amenaza para la salud de las personas.

Cuando la identificacién y cuantificacion de estos organismos microscépicos no se
puede realizar de forma rutinaria se utilizan sus pigmentos fotosintéticos (clorofila)
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como indicadores. Para agua residual tratada los indicadores de calidad pueden ser la
presencia de bacterias de la especie Escherichia coli, o del género Salmonella. Ambas
especies son indicadoras de la presencia de contaminacion fecal en el agua muestreada,
por lo que su deteccién en el agua para captaciones de abastecimientos indica la nece-
sidad de su desinfeccion antes de ponerla a disposicion de los abonados.

5.1.1.Clorofila

Las clorofilas son pigmentos fotosintéticos ubicados en los tilacoides de los cloroplas-
tos de aquellos organismos fotoautotrofos como cianobacterias, algas y plantas superio-
res. La funcion principal de las clorofilas es transformar la energia luminica en energia
quimica en un proceso denominado fotosintesis. Existen distintos tipos de clorofila (a,
b y ¢) que absorben a diferentes longitudes de onda del espectro visible (Clorofila a:
440-675 nm; Clorofila b: 470-650; Clorofila c: 461-664 nm) Figura 5.1.

Clorofila b

Clorofila a

Absorcion

} { L | =-
400 500 600 700
Longitud de onda (nm)

Figura 5.1. Espectro de absorcién de la clorofila a y la clorofila b

La molécula de la clorofila estd formada por un ndcleo porfirinico de cuatro anillos
pirrol en cuyo centro se sitla un &tomo de Magnesio (Figura 5.2). Ademas, poseen un
grupo fitol rico en grupos metilo CH; que forma una cadena lateral. La clorofilaay b
se diferencia en un Unico radical. La clorofila ¢ tiene una estructura semejante a las
anteriores, pero carece del grupo fitol.
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CH
2 CH,

H,C
CH,

HaCr CH,

CHs CH, CH,

\
H;C 0" g OCH,

Figura 5.2. Estructura de la molécula de clorofila

Puesto que la clorofila estd presente en todos los organismos fotosintéticos y es un
pardmetro fécil de determinar ha sido ampliamente utilizada como un indicador de la
biomasa de los sistemas acuaticos y de la calidad del agua.

En sistemas acuaticos los valores altos de clorofila pueden indicar que el sistema esta
eutrofizado. Por tanto, puede indicar que la calidad de ese sistema esta deteriorada por
un enriguecimiento de nutrientes esenciales para el crecimiento de organismos, princi-
palmente nitrégeno, fésforo y materia organica; que provocan una limitacién del oxi-
geno disuelto.

5.1.2.Biota

En funcion de las condiciones ambientales (temperatura, luz, pH, nutrientes etc.) las
masas de agua albergan una gran cantidad y diversidad de organismos. Estos organis-
mos deben clasificarse en categorias taxonémicas (especie, género, familia, orden,
clase, filo, reino y dominio) utilizando los cddigos internacionales de nomenclatura.

Sin embargo, existen otros sistemas de clasificacion mas utilizados en la practica que
hacen referencia a la posicién que ocupan estos organismos en la columna de agua
(plancton, necton, bentos, organismos demersales) o a la fuente de energia y carbono
que utilizan (fotétrofos, quimioétrofos, autétrofos, heterétrofos).

De cualquier modo, la propia actividad de estos organismos (crecimiento, reproduc-
cidn, enquistamiento, etc.) pueden afectar a la calidad de las aguas por diversas vias:

= Absorcién, exudacion y/o excrecién de compuestos que modifican las concen-
traciones de sustancias

= QOrganismos patégenos cuya presencia en el agua puede transmitir enfermeda-
des

»  Produccion de sustancias toxicas para el hombre y los seres vivos
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Por todo ello se hace necesario conocer qué tipo de organismos estan presentes en una
muestra de agua. La identificacion de la biota es una tarea complicada en el proceso de
analisis del agua y la metodologia mas ampliamente utilizada es la observacién por
microscopia dptica de los organismos.

Los principales microorganismos presentes en el agua son:

= Bacteria: Dominio Bacteria/Dominio Archaea, procariotas, unicelulares, autd-
trofos/heterdtrofos

= Algas: Reino Protista, eucariotas, unicelulares, autétrofas

» Protozoos: Reino Protista, eucariotas, heterétrofos, fagétrofos, mixétrofos

o Rizépodos
o Ciliados

o Flagelados
o Esporozoos

»= Metazoos: Reino animal, eucariotas, heterotrofos, pluricelulares

o Nematodos
o Rotiferos

o Crustaceos

» Hongos: Reino Fungi, heterétrofos, con pared celular de quitina

5.2. Determinacion de los parametros bioldgicos

5.2.1.Clorofila
Existen diversos métodos para la determinacion de la clorofila:

»= método espectrofotométrico
*  método fluorométrico
= cromatografia liquida de alta precision (HPLC)

A continuacion, se explica la determinacion de la clorofila a y b utilizando el método
espectrofotométrico. Este método estd basado en la absorcién de luz por parte de los
pigmentos a diferentes longitudes de onda (664 nm, 647 nm y 630 nm), en el espectro
visible. Ademas, se mide la absorbancia (DO) a 750 nm que tiene en cuenta la absor-
bancia no debida a los pigmentos.
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Material necesario:

Filtros de 47 mm de didmetro y
0.45 um de tamafio de poro

Embudo magnético
Kitasatos

Rampa de filtracion
Bomba de vacio

Tubos de polietileno para alma-
cenar los filtros

Pinzas, probetas y papel de alu-
minio

Espectrofotometro UV-VIS
Centrifuga

Procedimiento experimental:

Reactivos:
= Acetona al 90%

= Agua destilada

Filtrar un volumen de muestra conocido con el sistema de filtracién

(b)

Figura 5.3. Sistema de filtracion al vacio: (a) bomba y rampa de vacio; (b)
matraz Kitasato y embudo magnético

Tomar el filtro con el material particulado, plegarlo y guardarlo en el tubo de
polietileno. Cubrir con papel de aluminio

Congelar a -20°C un minimo de 12 h

Transcurrido este tiempo adicionar 10 mL de acetona al 90%

Centrifugar el tubo a 2500 rpm durante 5 minutos para separar las dos fases
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Sobre el extracto liquido realizaremos las determinaciones de las absorbancias a cuatro
longitudes de onda: 630, 647, 664 y 750 nm.

El célculo de la concentracién de clorofila viene determinado por:

cla(™I/ 3)=Vex[(11,85 x (D0) — (1,54 x (DO2)) — (0,08 x (0D3))]/ (V/ x L)
Ecuacion: 4.2

ab (M) ;) =Vex[(21,03 x (D0,)) - (5,43 x (DO5)) — (2,66 x (DOG))]/ (V x L)
Ecuacion 4.3

Donde:

DO; = DO 664nm-DO 750nm

DO, = DO 647nm-DO 750nm

DO; = DO 630nm-DO 750nm

DO, = DO 647nm-DO750nm

DOs = DO 664nm-DO 750nm

DOg = DO 630nm-DO 750nm

Ve = Volumen del extracto de acetona (mL)

Vi = Volumen de agua filtrada (L)

L= longitud de paso de la cubeta utilizada que es de 1cm

El procedimiento experimental se puede ver en el siguiente video educativo que se
encuentra en el repositorio RIUNET:

https://riunet.upv.es/handle/10251/53651

5.2.2.Biota

Un microscopio es un instrumento dptico que se utiliza para amplificar imagenes. En
funcién del tipo de microscopio y la resolucién del mismo las imagenes se podran ver
mas o menos amplificadas. EI fundamento basico de cualquier microscopio es el mis-
mo. Estos dispositivos utilizan un sistema de lentes y una fuente de luz para ampliar la
imagen de pequefios objetos y/o estructuras.
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En la siguiente figura se muestras las partes de un microscopio éptico convencional:

Oculares

~ Objetivos
Platina

Foco

Base

Macrémetro

. "Diafragma
Micrometro 9

Figura 5.4. Partes de un microscopio 6ptico convencional

Oculares

El ocular es la primera lente que magnifica la imagen de la muestra. Los aumentos de
los oculares son generalmente de 5x, 10x, 15x y 20x y estan indicados en el lateral de
la lente. El aumento total de un microscopio es producto de los aumentos de los dos
tipos de lentes que tiene: oculares y objetivos.

Por ejemplo: oculares 10x X objetivos 100x = Aumento real 1000

En la mayoria de los microscopios los oculares son intercambiables de modo que el
aumento total del microscopio puede variar.

Revolver
Es la pieza del microscopio que alberga los distintos tipos de objetivos y permite cam-
biar facilmente de uno a otro durante el proceso.

Objetivos

Estan montados sobre el revolver. Son las lentes encargadas de magnificar la muestra
que se pretende observar. Existen diversos objetivos, los mas comunes son 10x, 40x,
63x y 100x (objetivo de inmersion). Normalmente se suele iniciar la observacion de la
muestra por el objetivo de menos aumentos y una vez enfocado se van incrementando
los aumentos.
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El objetivo de 100x se denomina también objetivo de inmersion. Se diferencia del resto
de objetivos en que cuando se utiliza sobre la muestra objeto de estudio se debe poner
una gota de aceite de inmersion. Esta gota de aceite, que esta en contacto con el objeti-
vo, tiene la funcion de reducir la difraccién de la luz cuando esta pasa de un medio a
otro.

Platina

La platina es la parte del microscopio donde se sitta la preparacion de la muestra para
su observacion. Este soporte estd dotado con dos mandos que permiten el desplaza-
miento vertical y lateralmente sobre la muestra.

Macrométro/micrométro

Son los mandos concéntricos encargados de realizar el enfoque de la muestra moviendo
la platina hacia arriba y hacia abajo. Los dos mandos se sitlian juntos. EI mas grande de
ellos es el macrémetro y sirve para desplazarse rapidamente en la distancia de enfoque
mientras que el mas pequefio, el micrémetro, proporciona precision en el enfoque.

Diafragma /condensador
Dispositivo situado debajo de la platina que regula el haz de luz que incide en la mues-
tra.

Base
Permite sujetar y estabilizar el microscopio.

Foco
Genera la luz y dirige los rayos hacia el sistema condensador.

Preparacion de la muestra

Una alicuota de la muestra que se quiere observar se coloca sobre el portaobjetos. Estos
son laminas rectangulares fabricadas con material transparente (vidrio borosilicatado)
que generalmente poseen un tamafio estandar y un espesor variable. Sobre la prepara-
cion de la muestra se sitGa el cubreobjetos. Este es una lamina ain mas fina que el
portaobjetos, de material también transparente y de tamafio variable. Su funcién es
proteger la muestra de cualquier alteracion que puede sufrir.
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Figura 5.5. Preparacién de una muestra

Para la visualizacion de la muestra se procede de la siguiente manera:

= Se baja la platina completamente
=  Se coloca el portaobjetos en la platina y se sujeta con las pinzas metalicas
= Comenzar la observacion con el objetivo de menos aumentos

= Realizar el enfoque acercando con cuidado la preparacion a la lente objetivo
mediante el macrémetro. Para realizar este paso debes mirar al frente y no me-
diante el ocular para evitar dafiar algun elemento

= Cuando ya se sitlen cerca la muestra y el objetivo, mediante los oculares se
enfoca la muestra con ayuda del micrémetro. EI micrémetro permite enfocar la
muestra de forma nitida y los mandos de la platina el desplazamiento en todas
las direcciones de la muestra

= Una vez observada la muestra con el primer objetivo, pasar al siguiente objeti-
vo de mas aumentos moviendo el revolver. La muestra estara enfocada pero no
de forma nitida; utilizando el micrémetro enfocar de nuevo

= Si durante la observacion se pierde el enfoque es preferible empezar desde el
principio con el objetivo anterior
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5.3. Resultados

Para poder establecer el valor final de los distintos tipos de clorofila es necesario medir
la absorbancia a diferentes longitudes de onda y aplicar la ecuacion 4.2 y 4.3.

Pigmentos Muestra 1 Muestra 2

664nm

647nm

630nm

750 nm

Clorofila a
(mg/m®)

Clorofilab
(mg/m®)
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Calidad de Suelos

6.1. Introduccion

Los suelos constituyen una cubierta delgada en la superficie terrestre, de unos pocos
centimetros a varios metros. Como cuerpo natural, el suelo constituye una interfase que
permite intercambios entre la litosfera, la biosfera y la atmosfera.

La calidad de un suelo viene determinada por la capacidad de éste para mantener la
productividad de los ecosistemas sin perder sus propiedades fisicas, quimicas ni biol6-
gicas (productividad sostenible), mejorar la calidad del aire y del agua (funcién de
depuracion) y atenuar y retener la contaminacion ambiental (funcién de proteccion).

Estimar la calidad de un suelo resulta dificil debido al gran nimero de propiedades que
determinan la utilidad y las funciones del suelo. Estas propiedades son principalmente
fisicas (textura, estructura, porosidad, densidad aparente, color) y fisico-quimicas
(cambio idnico, acidez y potencial redox).

No obstante mantener los suelos en buen estado contribuye de manera importante a
otros aspectos como la biodiversidad, la proteccion de las aguas y la mitigacion del
cambio climético.

6.1.1. pH del suelo

El pH determina el grado de adsorcion de iones H* por las particulas del suelo e indica
si un suelo es acido o alcalino. El valor del pH en el suelo oscila entre 3.5 (muy &cido)
a 9.5 (muy alcalino). El clima, la naturaleza quimica de la lluvia, la vegetacion, las
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practicas de manejo del suelo, las actividades de los organismos (plantas, animales y
microorganismos) y la hidrologia del lugar condicionan el pH del suelo. Por ejemplo,
las aciculas de pino son altamente cidas, y éstas pueden bajar el pH de algunos suelos
himedos.

El pH del suelo determina la disponibilidad de nutrientes para las plantas (Figura 6.1),
influyendo en la solubilidad, adsorcién e inmovilidad. En un suelo con pH acido, los
iones H* reemplazan a los de Ca*", Mg®* y K*, los cuales son posteriormente lavados
del suelo, disminuyendo la riqueza de nutrientes disponibles. Mientras que en un suelo
de pH neutro o basico los iones de Ca**, Na* y K* reemplazan a los de H*. En suelos
con pH muy acido (<5.5) pueden existir cantidades elevadas y toxicas de aluminio y
manganeso causando toxicidad en las raices, mientras que en suelos muy alcalinos
(>8.5) tienden a dispersarse.

Fungi

Bacteria and actinomycetes

Mo

NLC.Brady.1924 .The nature and Properties of soils.Macmillan Pub.

Figura 6.1. Esquema de la disponibilidad de nutrientes para distintos valores de pH del suelo

En la Tabla 6.1 se muestra una clasificacion de los suelos en funcién de su acidez,
reflejando su relacién con el nivel de desarrollo y posibles problemas para los cultivos
que se desarrollen en dichos suelos.
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Tabla 6.1. Clasificacion de los suelos seguin su pH

PH H20 Tipo Observaciones
<55 Muy 4cido lelcultgq para el desarroll.o de cultivos
y retencion de muchos nutrientes.
5.5-6.5 Acido
Neutro o cercano | Intervalo 6ptimo para el crecimiento de
6.5-7.5 X .
a la neutralidad los cultivos.
7.5-8.5 Basico
Dificultad para el desarrollo de cultivos;
>85 Muy basico posible aparicion de clorosis férrica

(falta de hierro en las plantas que puede
provocar su completa defoliacién).

6.1.2. Conductividad

La conductividad eléctrica (CE) es una medida indirecta de la cantidad de sales solu-
bles que contiene un suelo. Estas son principalmente los cationes Na*, Ca** y Mg?*
asociados con los aniones CI', SO,%, NO3” y HCOj3'". Todos los suelos contienen algo de
sales esenciales para el crecimiento de las plantas. Sin embargo, un exceso de éstas
puede inhibir el crecimiento, afectar al equilibrio suelo-agua e incluso provocar cierta
toxicidad para la vida del suelo.

La CE varia con la temperatura (un 2% por cada °C), por eso su determinacién se ha
estandarizado a 25°C, y se expresa en dS/m. La conductividad eléctrica de un suelo se
puede medir en una disolucion suelo-agua 1:5 (CE 1:5) 0 en un extracto de pasta satura-
da (CEps). Para conseguir este extracto, la muestra de suelo se lleva hasta la saturacion
con agua destilada, durante un tiempo aproximado de dos horas para que alcance el
equilibrio. Los valores de CE de un suelo permiten estimar la salinidad de un suelo de
forma répida y sencilla, tal y como se puede ver en la Tabla 6.2.

Tabla 6.2. Calificacion de los suelos segiin su conductividad eléctrica

CE 15 CE ps (dS/m) Calificativo

<0.35 <2 No salino
0.35-0.65 2-4 Ligeramente salino
0.65-1.15 4-8 Salino

>1.15 8-16 Muy salino
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6.1.3. Humedad del suelo

La fase liquida del suelo esta constituida por el agua y por todos los iones del suelo
(disolucién del suelo) que existen como consecuencia de la alteracion tanto de los mi-
nerales como de la materia organica. Esta agua procede principalmente de la atmdsfera
aunque también se incorpora el agua de las infiltraciones laterales o de las capas freati-
cas, etc.

El papel del agua en el suelo es fundamental puesto que interviene en la meteorizacion
fisica y quimica de los minerales y en la degradacién de la materia organica. Ademas,
los flujos de agua en el suelo transportan nutrientes, sales y contaminantes a través del
perfil del suelo. Esta fase liquida del suelo circula a través del espacio poroso donde
puede quedar retenida fuertemente en poros de pequefio tamafio o no estar retenida y
estar disponibles para las plantas.

6.1.4. Densidad de un suelo

El suelo esta constituido por una fase sélida, una liquida y una gaseosa. Por ello cuando
se habla de la densidad del suelo se hace referencia a dos densidades. La densidad real
(densidad media de sus particulas sélidas) y la densidad aparente (teniendo en cuenta el
volumen de poros).

Vaire My,
Vagua | Magua Vrorar

Vstido | Msglido

A J

Figura 6.2. Esquema conceptual de una muestra de suelo con las distintas fases

Ms6lid Msolid L,
—= —= Ecuacion 6.1

preal (g/cm3) = paparente (g/cm3) =

Vsslido VroraL

La densidad aparente refleja el contenido total de porosidad en un suelo y es importante
para el manejo de los suelos. Esta medida refleja el grado de compactacion, facilidad
de circulacion de agua y aire y la facilidad de penetracién de las raices y de los anima-
les.
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6.1.5. Textura de un suelo

La textura de un suelo representa la composicion granulométrica del mismo, es decir,
el porcentaje de grava, arena, limo y arcilla. La clasificacién internacional o de Atter-
berg establece los siguientes limites entre tamafios de las particulas del suelo (Tabla
6.3).

Tabla 6.3. Tamarios de las particulas y caracteristicas en la clasificacion hecha por el Departa-
mento de Agricultura de Estados Unidos (USDA)

Denominacién | Tamafio (mm) Caracteristicas de la fraccion
Piedra >20
Grava >2

Aspera al tacto
Arena < 2.0-0.02 ) L .
Ni plastica ni pegajosa al humedecerse

Suave, sedoso al tacto como el polvo de
Limo < 0.02-0.002 talco mojado

Ni plastica ni pegajosa al humedecerse

Suave al tacto
Arcilla <0.002 Plastica y pegajosa cuando se humedece

Propiedades coloidales

A la fraccion mayor de 2 mm se le considera “fraccion inerte”. Sin embargo la fraccion
menor de 2 mm se le denomina “tierra fina” y es sumamente importante porque deter-
mina las propiedades fisicas, quimicas, fisicoquimicas y bioldgicas de los suelos. La
proporcion (en porcentaje en peso) de cada una de estas fracciones de la “tierra fina”
(se prescinde de las gravas) determina la clase textural existente en los horizontes de un
suelo. Existen 12 clases texturales distintas que se representan graficamente en un dia-
grama triangular (Figura 6.3). En cada lado de este tridngulo equilatero se representa
cada una de las fracciones (0 a 100%) de limo, arcilla y arena, y la interseccion gréafica
para un suelo dado permite identificar su clase textural.
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100

CLASES TEXTURALE S

franco arc illoso

il

N/

IVAVATAW

100 20 Gl L Al all 40

P arena

Figura 6.3. Diagrama clases texturales (USDA)

De manera general los suelos con texturas arcillosas son plasticos y de dificil manejo.
La gran cantidad de poros microscépicos que tienen permiten la retencion de gran can-
tidad de agua pero la mayoria son de baja permeabilidad, salvo en aquellos casos que
tengan un buen sistema de grietas. Este tipo de suelos posee una elevada capacidad de
intercambio catiénico que permite retener una gran cantidad de nutrientes. En contra-
posicion a la textura arcillosa esta la arenosa. Estos suelos son ligeros, con nula plasti-
cidad y de muy facil manejo. Al presentar particulas de tamafio grande sin formacion
de microporos la aireacién es buena, no existe apenas acumulacion de materia organica
y son poco productivos. Los suelos limosos se apelmazan facilmente y esto impide una
aireacion y circulacion del agua correctamente. Por ello, en ellos se desarrolla una po-
bre estructura y en la mayoria de los casos se forman costras superficiales que afectan a
la productividad.
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Por ultimo, la textura equilibrada o franca. Estos suelos al tener un equilibrio entre sus
componentes, gozan de todas las propiedades favoreciendo la productividad, por ejem-
plo, desarrollo de una estructura, aireacion, capacidad de intercambio catidnico, flujo
de agua, etc.

6.2. Determinacion de los parametros fisicos

6.2.1. pH del suelo

La medida del pH en el suelo se realiza mediante sondas denominadas pH-metros. El
fundamento de esta medida es idéntico al explicado en el Capitulo 3, Apartado 3.1.2.

pH= —log [H"]

Cuando se realiza la medida de pH en una disolucion de suelo hay que tener en cuenta
que ésta puede hacerse en agua destilada o en cloruro potasico (KCI). Cuando se reali-
za con KCI los iones K* sustituyen a los H" en las posiciones de cambio de las particu-
las del suelo y, por tanto, los valores de pH son mas bajos (en comparacion a la medida
realizada con agua destilada). Esta diferencia serd mayor en aquellos suelos con mayor
capacidad de intercambio cationico.

Material necesario: Reactivos:
=  pH-metro = Agua destilada
» Vasos de precipitados = Disolucion de KCI 0.1M
= Balanza
= Espétulas

= Agitadores
=  Papel absorbente
Procedimiento experimental
= Pesar 10 gr de suelo y afadir 25 mL de agua destilada

= Agitar vigorosamente durante 5-10 minutos y posteriormente dejar reposar du-
rante 30 min

= Calibrar el pH-metro adecuadamente con las disoluciones patron

= Agitar la suspension inmediatamente antes de introducir el electrodo de pH.
Posteriormente introducir el electrodo en el sobrenadante, evitando la forma-
cién de burbujas y medir el pH

Proceder de idéntica manera con una disolucién de KCI 0.1 M
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6.2.2. Conductividad eléctrica

La medida de la conductividad en el suelo se realiza mediante sondas denominadas
conductimetros y se expresa en dS/m medida a 25°C. El fundamento de esta medida es
idéntico al explicado en el Capitulo 3, Apartado 3.1.1. La CE en el suelo se puede me-
dir en una disolucidn de 1:5 suelo-agua o en saturacion.

En este caso se procede a medir la CE;s pero la medida en saturacién sigue el mismo
procedimiento.

Material necesario:
»  Conductimetro
= Balanza de precision
= Botellas agitacién
= Vaso de precipitados 50 mL
= Papel de filtro
= Agitadores
= Espatula
=  Embudos

= Agua destilada

Procedimiento experimental (1:5)
= Pesar 20 gr de suelo secado al aire en la balanza
= Seintroducen en la botella de agitacion
=  Afadir 100 mL de agua destilada
= Agitar durante 30 min

=  Filtrar la disolucidn con la ayuda de un embudo, desechando el filtrado inicial
en caso de ser turbio

= Extraer una pequefia alicuota y realizar la medicion de la conductividad
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6.2.3. Humedad del suelo

La humedad se necesita como una guia para la clasificacion de los suelos naturales y
como un parametro de control en suelos compactados. EI método de secado en estufa
es el procedimiento utilizado en la practica habitual de laboratorio. Este método deter-
mina la humedad de una muestra de suelo mediante secado en estufa y se expresa como
el cociente (expresado en tanto por ciento), entre la masa de agua libre que pierde el
suelo al secarlo y la masa del suelo seco.

Material necesario:

Balanza de precision

Estufa de secado con circulacion forzada de aire

Espatula

Recipiente de vidrio (matraz Erlenmeyer o capsula de porcelana)
Papel de filtro

Agua destilada

Procedimiento experimental

Donde:

Se pesa el matraz donde se va a introducir la muestra de suelo (m;)
Se coloca la muestra de suelo himeda en el matraz limpio, seco y se pesa (my)

Colocar la muestra himeda en una estufa de desecacion con temperatura entre
105-110°C hasta peso constante (al menos 2h)

Colocar la muestra secada y su recipiente en un desecador para enfriar y man-
tener la muestra seca

Pesar la muestra, junto con el recipiente y anotar (m;
La humedad del suelo viene determinada por la siguiente formula:
_ my-m;

w=22""2 100 = 2 x 100 Ecuacion 6.2
my—me mq

w: humedad en %

m;: masa del matraz y de la muestra de ensayo hiimeda (g)
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m,: masa del matraz y de la muestra de ensayo seca (g)
m.: masa del matraz (g)
my,: masa del agua (g); (my-my)

mq: masa de la muestra de ensayo seca (g); (my-mc)

6.2.4. Densidad real

Se determinard la densidad real de una muestra de suelo segln el procedimiento expe-
rimental que a continuacion se detalla.

Material necesario:

Balanza de precision
Estufa de desecacion
Espatula

Matraz aforado
Termometro

Papel de filtro

Agua destilada

Procedimiento experimental

Donde:

78

Obtener el peso del matraz aforado (Ps)

Llenar el matraz aforado cuidadosamente con la muestra de suelo seco. Pesar
seguidamente el matraz (Pg)

Vaciar y limpiar el matraz aforado, y llenar con agua destilada hasta el enrase
pesandose nuevamente el matraz (P,). De esta forma se compensa cualquier
posible error que tuviera el matraz aforado en su volumen

Medir la temperatura del agua para corregir la densidad del agua, segin Tabla
6.4
Aplicar la ecuacion siguiente y expresar la densidad del suelo en kg/m®

_ Pp—Ps
T P4—P

p agua Ecuacion 6.3

p: densidad del suelo (kg/m®)

Ps: peso del matraz aforado con la muestra de ensayo (kg)
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Pa: peso del matraz aforado con agua destilada (kg)

Pagua: densidad del agua a la temperatura del ensayo (kg/m®) (Tabla 6.4)

Tabla 6.4. Densidad del agua liquida en funcién de la temperatura y a 1 atmdésfera de presion

T (°C) densidad T (°C) densidad T (°C) densidad
(kg/m?) (kg/m?) (kg/m?)

0 (hielo) | 917.00 34 994.43 69 978.21
0 999.82 35 994.08 70 977.63
1 999.89 36 993.73 71 977.05
2 999.94 37 993.37 72 976.47
3 999.98 38 993.00 73 975.88
4 1000.00 39 992.63 74 975.28
5 1000.00 40 992.25 75 974.68
6 999.99 41 991.86 76 974.08
7 999.96 42 991.46 77 973.46
8 999.91 43 991.05 78 972.85
9 999.85 44 990.64 79 972.23
10 999.77 45 990.22 80 971.60
11 999.68 46 989.80 81 970.97
12 999.58 47 989.36 82 970.33
13 999.46 48 988.92 83 969.69
14 999.33 49 088.47 84 969.04
15 999.19 50 988.02 85 968.39
16 999.03 51 987.56 86 967.73
17 998.86 52 987.09 87 967.07
18 998.68 53 986.62 88 966.41
19 998.49 54 986.14 89 965.74
20 998.29 55 985.65 90 965.06
21 998.08 56 985.16 91 964.38
22 997.86 57 984.66 92 963.70
23 997.62 58 984.16 93 963.01
24 997.38 59 983.64 94 962.31
25 997.13 60 983.13 95 961.62
26 996.86 61 982.6 96 960.91
27 996.59 62 982.07 97 960.2
28 996.31 63 981.54 98 959.49
29 996.02 64 981.00 99 958.78
30 995.71 65 980.45 100 958.05
31 995.41 66 979.9
32 995.09 67 979.34
33 994.76 68 978.78
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6.2.5. Textura del suelo

La textura de un suelo se puede medir de un modo semicuantitativo que se denomina
“Método al tacto”.

Material necesario:

Placa de vidrio esmerilado
Espatula

Agua destilada

Papel de filtro

Procedimiento experimental
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Coger con la espatula una pequefia porcion de tierra fina (< 2 mm) y colocarla
sobre la cara esmerilada de la placa de vidrio

Humedecerla lentamente y trabajarla con la espatula deshaciendo todos los pe-
quefios terrones hasta alcanzar el punto de adherencia, caracterizado por el mi-
nimo contenido de humedad para que la masa de suelo no se adhiera a la mano

En este estado es posible cortar la masa pléstica con la espatula dejando un
corte limpio

Aplicar las siguientes pruebas teniendo en cuenta que durante las mismas, de
vez en cuando, puede ser necesario afiadir mas agua para mantener el suelo en
estado éptimo de humedad:

1. Intentad hacer una bola con el suelo (de unos 2.5 cm de diametro) manipu-

lando éste entre las palmas de las manos (no moldeandolo entre los dedos):

Esimposible...........oooviiiiiiiiiiii Arenoso
Se puede hacer solamente con sumo cuidado...... Arena Franca
Esfacil.....coooviviiiii Ira(2)

2. Intentar aplastar la bola entre el pulgar y el indice:
La bola se rompe (el material se disgrega).......... Franco
Labolaseaplasta.............coooeevviiiiiiiininnn.n. Ira(3)
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3. Rehacer la bola de suelo e intentar transformarla en un cilindro grueso (de 1
cm de didmetro), rodandola sobre la placa de vidrio:

No se puede hacer el cilindro grueso............... Arenoso

Sepuede hacer............cooeviiiiiiiiiiiii Ira (4)

4. Intentar hacer un cilindro mas fino (de 0.5 cm de didametro aproximada-
mente):

No se puede hacer el cilindro fino.................... Arena Franca
Sepuede hacer.........ocooviviiiiiiiiiii Ira (5)
5. Tratar de curvar el cilindro fino para formar una herradura:
El cilindro se cuartea cuando se intenta............. Ira (6)
NO aparecen grietas...........coeeveviririninininnnnss Ira(8)

6. Estimar la sensacion general que produce manipular el suelo entre los de-
dos:

El suelo parece sed0SO............ccevivivivinininnnns Franco limoso o
Limoso
El suelo solo parece aspero y basto................... Franco

El suelo parece pegajoso ademas de &spero y basto  Ira (7)

7. Volver a humedecer el suelo si es necesario para llevar al punto de adhe-
rencia. Hacer un cilindro fino (de unos 0.3 cm de didmetro) curvandolo para
formar una herradura. Ir a (8).

8. Intentar transformar la herradura en un anillo de unos 2.5 cm de diametro,
uniendo los dos extremos del cilindro sin que éste se rompa:

Sepuede hacer.........ccoooiiiiiiiiii Ira(9)
Nosepuede hacer............ooeviiiiiiiiiiiins Ira(11)

9. Moldear el suelo en una bola trabajandola entre el pulgar y el indice para
formar una superficie uniforme:

La superficie aparece como pulimentada con po-
cas particulas asperas y prominentes.................. Arcillo arenosa

La superficie aparece como pulimentada con nin-
guna o muy pocas irregularidades..................... Ira (10)

La superficie no aparece como pulimentada y es
suave con muy pocas irregularidades................. Ira(11)
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10. Humedecer la superficie de la bola, pasar la yema del dedo sobre el suelo
y juzgar la sensacién general que produce:

El suelo parece como jabdn y la superficie que se

trabaja adquiere aspecto pulimentado............... Acrcilloso

El suelo parece como seda y el pulimento es im-

perfecto. .. ..o, Acrcilloso limo-
sa

11. Volver a moldear una bola y manipularla entre los dedos para estimar la
sensacion general que produce el suelo:

El suelo es muy &spero.............ooveviiinininennn. Franco-
arcilloso-
arenoso

El suelo es moderadamente aspero.................... Franco arcillosa

El suelo es blando y suave........................... Franco-arcillo-
limosa

Cuando se haya decidido a qué clase textural pertenece el suelo, localizarla en el trian-
gulo de textura (Figura 6.3). El diagrama textural es un triangulo equilatero, en el que a
cada lado se sitta cada una de las fracciones entre 0-100. La textura se obtiene al hacer
intersectar dos valores de porcentaje de la fraccién de particulas. La interseccion de
dichos puntos, se obtiene al trazar una recta desde una fraccion textural a la otra frac-
cién en funcion de los porcentajes, siempre segin el movimiento de las agujas del re-
loj. Con solo dos lineas queda definido el punto representativo porque la tercera com-
ponente es funcidén de las primeras al tener que ser 100 la suma de todas ellas.
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6.3. Resultados

Para poder establecer un valor final para cada uno de los parametros que definen la
calidad del suelo es necesario realizar repeticiones de las medidas y calcular la media y
la desviacion tipica.

Repeticion

. Desviacién
Media (x .
1 2 3 (x) tipica (s)
pH
Conductividad
(uS/cm)

Humedad (%0)

Densidad real
kg/m®

Textura del
suelo
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Capitulo 7

Evaluacion de la
Calidad Ambiental del
Alilre

7.1. Introduccion

La atmosfera de nuestro planeta esta constituida por una mezcla de gases de baja den-
sidad, entre los que destacan por su abundancia el nitrogeno (78 %) y el oxigeno
(21%), seguidos por el argdn (0.934%), el didxido de carbono (0.004%) y el vapor de
agua.

Segun la Organizacion Mundial de la Salud (OMS), la presencia de otros gases, que se
consideran contaminantes cuando su concentracion en el aire es suficientemente alta
como para provocar efectos negativos sobre la salud de la poblacion y/o de la fauna
animal y/o vegetacion, representa un importante riesgo medioambiental tanto en los
paises desarrollados como en los paises en desarrollo. De hecho, la salud cardiovascu-
lar y respiratoria de la poblacién esté directamente relacionada con los niveles de con-
taminacion del aire.

Los gases contaminantes mas frecuentes son el monoxido de carbono (CO), el didxido
de azufre (SO,), los Oxidos de nitrogeno (NOXx) y el material particulado (PMyo y
PM,5). Las particulas que tienen un tamafio igual o inferior a 10 um (<PMyy), son las
que pueden penetrar y alojarse en el interior profundo de los pulmones, siendo por ello
las mas perjudiciales para la salud. Una exposicion prolongada a estas particulas agrava
el riesgo de desarrollar enfermedades cardiovasculares y respiratorias como el cancer
de pulmoén. Estos contaminantes atmosféricos pueden proceder tanto de fuentes natura-
les (como por ejemplo de la actividad volcénica, los incendios forestales, la erosion del
suelo, o procesos fermentativos de seres vivos) como de fuentes antropogénicas (como
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el trafico rodado, las actividades industriales, calefaccion, produccién de electricidad,
etc.).

Las Directrices que marca la OMS sobre la Calidad del Aire constituyen una referencia
para las legislaciones de los distintos paises y se basan en rigurosos estudios sobre los
efectos de la contaminacién del aire en la salud de la poblacion.

A nivel europeo, la Directiva 2008/50/CE obliga a los estados miembros a establecer
una red de vigilancia que permita la evaluacién de la calidad del aire en los distintos
estados. Su transposicion a la legislacion espafiola se ha realizado a través del RD
102/2011, cuyo objetivo es prevenir y reducir los niveles de contaminacién del aire en
la poblacion, estableciendo valores limite para cada contaminante atmosférico. Quere-
mos resaltar aqui la importancia del cumplimiento de estos valores limite u objetivos
de calidad, porque estad demostrado clinica y cientificamente que la presencia en exceso
de estos contaminantes acorta la esperanza de vida. De hecho, un estudio de la OMS ha
demostrado que cada afio se producen méas de 2 millones de muertes prematuras atri-
buibles a los efectos de la contaminacion atmosférica urbana y de la contaminacion del
aire de interiores (causada principalmente por la utilizacion de combustibles sélidos).

7.2. Analisis de datos de calidad de aire

Para realizar el andlisis, descargad de la pagina web de la Red Valenciana de Vigilan-
cia y Control de la Contaminacién Atmosférica (Figura 7.1) los siguientes ficheros:

= El fichero de datos correspondiente a una estacion de control cualquiera y de-
terminar si se cumplen o no se cumplen los valores limites horarios y diarios
para el diéxido de azufre (SO,) que se muestran en la Tabla 7.1

= Para la misma estacion del punto anterior, descargar el fichero de datos para
particulas sélidas de tamafio < 10 um (PMyg) y determinar si se cumplen los
valores limites diarios que se muestran en la Tabla 7.1

= Para la misma estacion del primer punto y otras nueve estaciones mas, descar-
gar el fichero de datos completo con todos los contaminantes atmosféricos re-
gistrados en dichas estaciones. Calcula el promedio anual de cada contaminan-
te en cada estacion, y con todos los valores promediados realiza un Analisis de
Componentes Principales para analizar todos los datos simultineamente y de-
terminar:
o Qué estaciones presentan un comportamiento mas parecido entre ellas
o Qué contaminantes atmosféricos estdn mas relacionados entre si
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Figura 7.1. Pagina web de la Red Valenciana de Vigilancia y Control de la Contaminacion At-
mosférica (http://www.agroambient.gva.es/web/calidad-ambiental/red-valenciana-de-vigilancia-
y-control-de-la-contaminacion-atmosferica)
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Tabla 7.1. Valores limite para las concentraciones de dioxido de azufre (SO,) y de particulas
solidas de tamaiio < 10 pm (PMyg) recogidos en el RD 102/2011

Contaminante | Parametro Periodo Para 1 vsalor Comentario
promediar
valor limite No podra excederse en
. 1 hora 350 mas de 24 ocasiones al
horario o
afo.
SO, (ng/m?)
vValor limite No podra excederse en
diari 24 horas 125 mas de 3 ocasiones al
iario o
afio.
valor limite No podra excederse en
O 24 horas 50 mas de 35 ocasiones al
diario ~
afio.
PMy (ng/m?®)
Valor limite 365 dias 40
anual

Para resolver los dos primeros apartados, utiliza una hoja de calculo, por ejemplo, Ex-
cel. Tras calcular los promedios correspondientes (horario, diario y anual) o bien des-
cargar directamente los datos ya promediados de la pagina Web, la determinacion de si
se cumple o no se cumple la normativa de calidad atmosférica se puede hacer de varias
maneras, por ejemplo:

* Ordenando de mayor a menor la columna en la que estan los promedios. Para
ello se puede hacer uso en Excel de la funcién Ordenar a la que se accede des-
de la pestafia de Datos (Figura 7.2). Teniendo la columna ordenada, basta con-
tar cuantos valores de la estacion de control superan el valor limite correspon-
diente (ver Tabla 7.1).
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Férmulas Revisar Vista ACROBAT Q ;Qué desea hacer?
Conexiones Al 7 A Borrar n B B
z 2n
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Al — @

Editar vinculos Y/‘Avanzadas columnas —° hif

Conexiones d Ordenar y filtrar Herramientas de datos
2 Ordenar

3 Busca valores rapidamente ordenando los

S datos.

; @ Mas informacién

+§l Agregar nivel xgliminar nivel E Copiar nivel

Opciones... Mis datos tienen encabezados

Columna Ordenar segin Criterio de ordenacion

Ordenar por | Promedio v Valores ~ | De menor a mayor v

Figura 7.2. Comandos para ordenar los valores de una columna en Excel

Comparando cada valor de la estacién de control con el valor limite corres-
pondiente (ver Tabla 7.1), y cuando sea mayor, que le asigne un 1, mientras
que cuando no lo sea que le asigne un 0. Para ello se puede hacer uso en Excel
de la funcion Si, cuya sintaxis es la siguiente: si (celda que contiene el prome-
dio > que el valor limite; 1; 0). Basta sumar las celdas de la columna en la que
se ha aplicado la funcion Si (dichas celdas contendran unos y ceros), y si el
nimero de veces que se excede el valor limite supera el criterio recogido en el
RD 102/2011 (ver Tabla 7.1), se podra afirmar que no se cumple con la norma-
tiva

Calculando el cociente entre cada valor de la estacion de control y el valor li-
mite. De esta forma, cuando el cociente sea mayor que 1, es porque se excede
el valor limite, mientras que cuando sea inferior a uno es porque se cumple con
el valor limite establecido. En una nueva columna utilizando el comando “Si”
(explicado en el punto anterior) se le puede asignar un 1 cada vez que el co-
ciente haya salido mayor que 1 y un 0 en el resto de casos. Al igual que en el
método anterior, sumando las celdas (de ceros y unos) se podra saber si el nu-
mero de veces que se excede el valor limite supera el criterio recogido en el
RD 102/2011 (ver Tabla 7.1), pudiendo afirmar, por tanto, si se cumple o no
con la normativa
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Para resolver el tercer apartado, utiliza un programa de estadistica mas avanzado (tipo
Statgraphics, SPSS, SIMCA, R...) y realiza los siguientes pasos:

= En Excel prepara la matriz que se va a analizar, de forma que en cada columna
esté el promedio anual de cada contaminante en cada estacién de control y en
cada fila esté cada estacion. Si los contaminantes no estan registrados o moni-
torizados en todas las estaciones, selecciona aquellos que si estén presentes en
todas las estaciones (6 al menos en la mayoria de estaciones de control)

= Importa en el programa de estadistica la matriz de datos

= Busca la opcidn de anélisis de componentes principales, selecciona el pre-
procesamiento de los datos que quieras aplicar. Salvo que tengas claro que
quieres utilizar un pre-procesamiento concreto, utiliza el centrado y escalado a
varianza unitaria, ya que facilita la interpretacion y permite que todas las va-
riables tengan a priori la misma importancia. Ejecuta el calculo de las compo-
nentes principales y analiza los resultados graficos que proporciona

= Analiza los siguientes tipos de graficos:

o Gréfico de las variables latentes o scores (t1-t2). En este gréafico podremos
observar las relaciones entre las estaciones de control de contaminacion
atmosférica analizadas, de forma, que permite visualizar qué estaciones tie-
nen un patrén de contaminaciéon mas parecido entre si (en base a los con-
taminantes atmosféricos que se hayan incluido en la matriz). Aunque puede
que haya méas de dos componentes estadisticamente significativas, siempre
es conveniente analizar por lo menos las dos primeras componentes (t1-t2)
ya que son las que mas porcentaje explican de la informacién contenida en
la matriz de datos analizada

o Gréfico de los pesos (pl-p2). En este grafico podremos observar las rela-
ciones entre los contaminantes atmosféricos analizados, de forma, que nos
permite visualizar qué contaminantes estan mas correlacionados entre si,
cudles presentan correlacion positiva y cudles tienen correlacion negativa

A modo de ejemplo, en la Figura 7.3 se presentan los graficos resultantes del analisis
de componentes principales aplicado sobre los valores medios anuales de 10 estaciones
de control en las que se han seleccionado 7 contaminantes atmosféricos que han sido
registrados en la mayoria de estaciones durante el afio 2014. En el grafico de las varia-
bles latentes (Figura 7.3a) se puede observar como las estaciones de control de Valen-
cia y Quart de Poblet y, por otra parte, las estaciones de Alzira y Alcoy presentan un
patron de contaminacion muy similar entre si (ya que estas estaciones aparecen proyec-
tadas muy cerca entre si en dicho grafico). Mientras que en el grafico de los pesos se
pueden observar como todas las variables relacionadas con los 6xidos de nitrégeno
(NO, NO, y NOy) presentan una muy alta correlacion positiva (ya que caen en el mis-
mo cuadrante y realmente cerca entre si), mientras que el SO, y el O3 presentan una
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clara correlacién negativa (al quedar proyectadas en posicién diagonalmente opuesta en
dicho grafico).
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Figura 7.3. Resultados del analisis de componentes principales aplicado sobre los valores medios
anuales de 7 contaminantes atmosféricos en 10 estaciones de control el afio 2014: (a) gréafico de
los scores, (b) gréafico de los pesos

7.3. Otros parametros estadisticos y validez de los calculos

Para otros contaminantes del aire, como el monéxido de carbono o el ozono troposféri-
co, el célculo del valor limite establecido en el RD 102/2011, exige el célculo de las
medias moviles octohorarias y, ademas, en el caso del ozono, también limita el valor
acumulado. Estos parametros estadisticos se explican brevemente a continuacion.

Media Mévil: Es una técnica habitualmente empleada para suavizar las fluc-
tuaciones a corto plazo de una serie temporal y resaltar la tendencia que pre-
senta dicha serie temporal a largo plazo. Consiste en calcular medias de un
subconjunto de datos de la serie temporal. La media mévil octohoraria se cal-
cula a partir de los datos horarios del contaminante, determinando el valor me-
dio de 8 horas. Para cada hora, se determina el valor medio de las 8 horas ante-
riores. Segln especifica el RD 102/2011, cada media movil octohoraria se
asigna al dia en que dicha media termina, por lo que el primer periodo de
calculo para un dia cualquier es el periodo que comprende desde las 17:00 del
dia anterior hasta la 01:00 de dicho dia, mientras que el Gltimo periodo de
calculo para ese dia, es el periodo desde las 16:00 hasta las 24:00 de ese dia

Valor acumulado — AOT40 (Accumulated Ozone Exposure over a Threshold
of 40 Parts Per Billion). Este pardmetro se expresa como [ug/m’] x h y se cal-
cula sumando las diferencias entre las concentraciones superiores a 80 ug/m’
(que corresponde a 40 partes por mil millones en volumen) y 80 pg/m® a lo
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largo de un periodo dado, utilizando Unicamente los valores horarios medidos
entre las 8:00 y las 20:00 horas

Para asegurar la validez del calculo de los pardmetros estadisticos, el RD 102/2011
exige un porcentaje minimo de datos validos que se deben emplear para su determina-
cién. Esta exigencia se recoge de manera resumida en la Tabla 7.2.

Tabla 7.2 Exigencia de validez de los datos para considerar representativo el parametro estadis-
tico que se calcule

Parametro Porcentaje minimo requerido de datos validos
Valor horario 75 % (es decir, 45 minutos)
Valor octohorario 75 % (es decir, 6 horas)

Méxima diaria de las medias

0 . 75%
moviles octohorarias

Valor correspondiente a 24 horas | 75%

Valor acumulado — AOT40 90%

90 %, excepto para el ozono en invierno (periodo
Media anual que comprende de enero a marzo y de octubre a
diciembre), que exige el 75%

Numero de superaciones y valo-

o 90%
res maximos mensuales

Numero de superaciones y valo- | 5 de los 6 meses del periodo estival, periodo que
res maximos anuales comprende de abril a septiembre

92



Capitulo 8
Material

e Instrumentacion de
L.aboratorio

8.1. Introduccién

Es importante para todo el personal que vaya a trabajar en laboratorios de calidad am-
biental conocer bien el material y equipamiento que se utilizan en las determinaciones
analiticas mas comunes. Puesto que este libro va dirigido principalmente a técnicos
cuya experiencia en laboratorio puede ser muy limitada, se ha incluido este capitulo
que se puede considerar como un glosario, en el que se muestra todo el material e ins-
trumentacion de uso mas frecuente. Ademas, se adjunta una breve descripcion de las
principales caracteristicas de cada uno de los elementos y se acompafia de una fotogra-
fia para facilitar la identificacion.

En este capitulo todo el material aparece listado en orden alfabético para facilitar la
localizacién de cualquier instrumento o material.
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8.2. Material e instrumentacion de laboratorio

Armario termostatico

Armario que mantiene la temperatura en su interior
para realizar diferentes determinaciones como DBO
(20°C), actividades enzimaticas (25°C) o microbiolo-
gia (37°C).

Existen de diferentes tamafios y caracteristicas: con
ventilacion, con enchufes interiores, con temperatura
variable, etc.

Balanza Analitica

Es una balanza de precision, en este caso digital. Se
Permite la determinacion de pesos hasta valores de
diezmilésima de gramo.0.0001g. Generalmente la
capacidad de pesada es de 160-200 g

Se utiliza en la determinacién de los sélidos.
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Bomba de vacio

Se trata de una maquina que ejerce una succion, al
extraer el gas contenido en un volumen cerrado, gene-
rando, por tanto, una presion inferior a la atmosférica.
Cuanto mayor es la diferencia de presiones mayor es
la fuerza de succion lo que permite aumentar la velo-
cidad de filtrado.

Se utiliza en la determinacioén de los sélidos.

Botella para la realizacion de la DBO

Se trata de una botella (1) de color &mbar de 500 mL
de capacidad dotada de un cierre de rosca.

Se coloca en la boca de la botella un tapén de goma
(2) que permite alojar en su interior el absorbente de
CO, que requiere el ensayo (normalmente un par de
lentejas de sosa).

En el interior de la botella se coloca una varilla agita-
dora (3) para asegurar una buena mezcla durante la
duracion del ensayo.

Se utiliza en la determinacion de la materia organica
biodegradable (DBO).

95



Manual de Précticas de Laboratorio

Bureta

Tubo graduado con un didmetro fijo en toda su longi-
tud. En su parte inferior, la bureta tiene una llave,
mediante la cual se “cierra” 6 se “abre” la apertura
que permite verter el liquido situado en su interior
gota a gota.

Su uso principal es en técnicas volumétricas para me-
dir con precision volumenes de liquidos.

Se utiliza en la determinacion de la materia organica

(DQO).

Cépsula de Porcelana

Contenedor semiesférico con un pico en un costado.
Existen diferentes tamafios. Se utilizan para evaporar
la fase liquida de una muestra.

Muestran mucha resistencia a elevadas temperaturas;
por ejemplo, las de cerdmica pueden soportar tempe-
raturas de hasta 1000°C.

Se utiliza en la determinacién de sélidos.
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Conductimetro

Instrumento que determina la resistencia eléctrica
gjercida por un volumen de una disolucién contenida
entre dos electrodos. Con los conductimetros de labo-
ratorio se puede medir la conductividad, los solidos
totales disueltos (TDS) y la salinidad.

Cono Imhoff

Recipiente con forma cénica de vidrio o plastico con
graduacion de volumen (1L).

Se utiliza para la determinacién del volumen de sdli-
dos sedimentables.
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Desecador

Recipiente contenedor utilizado para mantener sustan-
cias en su interior y evitar que se hidraten; es decir,
permite que durante el proceso de enfriamiento (por
ejemplo, de las capsulas de sélidos) no cojan humedad
Yy, por tanto, no aumente de peso.

El desecador esta dividido en dos partes, la parte infe-
rior se utiliza para colocar el agente deshidratante
(generalmente gel de silice). La parte superior de es
donde se colocan los recipientes con las sustancias a
deshidratar.

Fabricado normalmente en vidrio.

Digestor para el ensayo de la DQO

Instrumento utilizado para digerir muestras aumentan-
do la temperatura con el objetivo de que se produzcan
y/o aceleren las reacciones.

Este equipo esta formado por un bloque de digestion
(1) para varias muestras (6, 12 6 20). Esto permite un
calentamiento uniforme y simultaneo.

También forma parte de este equipo un programador
(2) de tiempos-temperatura que realiza una programa-
cién automatica de la temperatura y tiempo de diges-
tion.

Embudo de filtracion magnético

Dispositivo utilizado para procesos de filtracion por
membrana de volumen variable entre 150 a 500 mL.
Estd formado por el embudo con graduacién para
volumen con cierre magnético que evita fugas de la
muestra liquida. Generalmente se utiliza con filtros de
< 47 mm.

Se utiliza en la determinacion de los sélidos suspendi-
dos y clorofila.
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Espétulas

Herramienta que sirve para manipular compuestos

principalmente en forma de polvo o granulos. En fun-

cién de la cantidad requerida hay espatulas de diver-
V sos tamafios y materiales. En todas ellas existe un
mango para facilitar su uso.

Se utiliza en las determinaciones de materia organica
y en las de nutrientes.

=4

Espectrofotometro

Instrumento para medir la cantidad de luz absorbida
después de pasar a través de una muestra.

Entre las funciones que pueden realizar este instru-
mento esta la de cuantificar las sustancias y/o micro-
organismos presentes en una muestra y también estu-
diar la evolucién de las reacciones quimicas que
tienen lugar.

Se utiliza en la determinacién de nutrientes.

Estufa de secado

Equipo que se utiliza comUnmente para deshidratar
reactivos de laboratorio o secar muestras e instrumen-
tos (recipientes de vidrio y metal).

La estufa aumenta su temperatura gradualmente hasta
alcanzar la temperatura seleccionada. Cuando se al-
canza la temperatura Optima y es estable, el térmico
mantendra dicha temperatura; se conectan de nuevo
las resistencias en caso de que la temperatura descien-
da, hasta alcanzar de nuevo la temperatura fijada.
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Horno Mufla

Una mufla es un horno con el que se alcanzan tempe-
raturas superiores a 200°C. Se utiliza para calcinar y
secar muestras.

En este horno solamente pueden utilizarse materiales
de laboratorio refractarios (por ejemplo, crisoles y
capsulas de porcelana), debido a las altas temperaturas
que puede alcanzar (1200 °C).

Se utiliza en la determinacion de los solidos suspendi-
dos volatiles.

Matraz Aforado

Matraz de fondo plano con cuello largo y estrecho. En
el cuello posee una marca de aforo para realizar el
enrase que asegura un volumen exacto y preciso. Pue-
de ser de vidrio y también de material plastico. Se
fabrican en distintos tamafios.

Matraz Erlenmeyer

Matraz en forma de cono con cuello cilindrico, base
plana y graduacién. EI material del que estd normal-
mente fabricado (vidrio pyrex) permite alcanzar tem-
peraturas altas. Por ello, es ideal para calentar liquidos
sin correr el riesgo de perderlos por evaporacion.

Se fabrican en distintos volimenes. Pueden ser de
vidrio y también de material plastico. Cuando es de
material plastico, este matraz puede ser utilizado en
autoclave para su esterilizacion pero no para calentar
en estufa, placa o en llama.
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Matraz Kitasato

Matraz cdnico con un vastago en el cuello cilindrico.
Este vastago permite conectar este matraz a diferentes
dispositivos. Se utiliza principalmente para filtracio-
nes a vacio, ya que puede conectarse a la bomba de
vacio por medio del vastago del cuello.

Puede ser de vidrio y también de material plastico.

Se utiliza en la determinacion de los solidos suspendi-
dos.

Matraz aforado de rebose 432 y 164 mL

Matraz de vidrio con indicacion fija de volumen. Con
este matraz se puede medir de forma precisa el volu-
men de muestra requerido segin la DBO esperada
(432, 365, 164,... 22.7 mL). El enrase se debe hacer
con la curvatura hacia arriba.

Se utiliza en la determinacion de la materia organica
biodegradable (DBO).

Microscopio 6ptico
Dispositivo que utiliza la luz visible y un sistema de
lentes para aumentar imagenes de muestras.

Se utiliza para la observacion de los micoorganismos
presentes en una muestra.
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‘

Oximetro

Instrumento que permite determinar la concentracion
de oxigeno disuelto en una muestra liquida.

La medida se realiza mediante una sonda constituida
en su forma mas sencilla de un electrodo colector y un
contraelectrodo. Estos dos electrodos se encuentran
dentro de un sistema electrolitico y les separa de la
muestra una membrana permeable a los gases. Se
produce una reaccién electroquimica y se produce una
corriente eléctrica. La sefial de la corriente sera mas
alta cuanto mas oxigeno tenga la muestra. En funcién
de esta sefial la sonda calcula la concentracion de
oxigeno disuelto.

pHmMetro

Instrumento que determina la concentracion de iones
H" en una disolucion. Establece la acidez o alcalinidad
de la disolucion mediante las unidades de pH (0-14).
El funcionamiento se basa en la medida de la diferen-
cia de potencial eléctrico entre dos electrodos: elec-
trodo de pH y de referencia. El equipo relaciona la
diferencia de potencial con las unidades de pH.

Pinzas de capsulas (1), crisoles (2) y filtros (3)

Utensilio normalmente fabricado en acero inoxidable
que se utiliza para manipular capsulas de evaporacion,
crisoles y otros objetos, que estan a alta temperatura.

102



Capitulo 8: Material e Instrumentacion de Laboratorio

B

— e e

anty

< j2B e

Pipeta y Bulbo de Succion

La pipeta es un tubo transparente, generalmente de
vidrio, aunque puede ser también de material plastico.
La pipeta permite succionar liquidos por el extremo
inferior y de esta forma transferir volimenes medidos
de forma exacta.

Existen pipetas graduadas (1) y pipetas aforadas (2).
Las primeras permiten la dispensacion de volimenes
fraccionados, las segundas sélo permiten transferir un
volumen indicado por una o dos marcas en situadas en
la pipeta.

El bulbo de succidn (3), es un aparato que se utiliza
conectado a pipetas y que permite la succién de liqui-
dos. Existen varios modelos, el que se muestra en la
foto es de plastico duro y tiene una rueda para succio-
nar el liquido y mediante la presién a una palanca
lateral libera el liquido. Su uso es muy recomendable
para evitar succionar con la boca lo que supondria un
riesgos innecesarios.

Pipeta automatica

Dispositivo utilizado para dispensaciones repetitivas
idénticas de diferentes volimenes. El volumen se
modifica variando la graduacion en la pipeta y tam-
bién cambiando las jeringas.
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Pipeta Pasteur

Pipeta no calibrada utilizada para transferir y dispen-
sar pequefias cantidades de liquidos. Esta formada por
un tubo de vidrio o plastico con final cénico. El liqui-
do entra por la abertura inferior. En el extremo supe-
rior tiene un “globo” o un “fuelle” que al ser presio-
nado y tras expulsar el aire aspira el liquido que se
desea transferir.

Portaobjetos y Cubreobjetos

El portaobjetos (1) es una lamina de vidrio de forma
rectangular y de poco espesor. En esta lamina se po-
nen, donde se sitlan objetos de pequefio tamafio o
preparaciones, para ser observadas con ampliacién por
medio de un microscopio.

Un cubreobjetos (2) es una hoja de material transpa-
rente de diversos tamafios y espesores que se coloca
sobre una preparacién que va a ser visualizada por un
microscopio. Su funcién es separar el objeto de las
lentes del microscopio.
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Probeta

Cilindro que permite contener liquidos y que se utiliza
para medir volumenes. Presenta en la superficie exte-
rior una serie de marcas o graduaciones indicando el
volumen que contiene.

Puede ser de vidrio y de material plastico

Rampa de Filtracion a vacio

Tubo de vidrio con 3 6 4 bifurcaciones, cada una do-
tada con una llave/valvula de tres vias. Se utiliza en
ensayos de filtracién: permite, con una Unica bomba
de vacio, succionar en hasta 4 matraces Kitasatos
simultaneamente.

Se utiliza en la determinacion de los solidos suspendi-
dos.

Sistema respirométrico Oxitop®

Este equipo determina la DBO y también se utiliza
para pruebas de biodegradabilidad aerobia y anaero-
bia, mediante el método respirométrico.

Este sistema consiste en unos cabezales (1) que se
colocan enroscados en la boca de la botella de DBO y
detectan las variaciones de presion en el interior pro-
vocadas por el consumo de oxigeno. Miden presiones
positivas y negativas.

Los datos son almacenados en el cabezal Oxitop® y
mediante un controlador (2) se puede leer la informa-
cion.
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Tubos y refrigerantes para el ensayo de la DQO

Tubos de digestion, fabricados en vidrio con unas
dimensiones de 40 x 300 mm. Tienen la boca esmeri-
lada para asegurar un cierre hermético y soportan
temperaturas de hasta de 200°C.

Refrigerante de digestién, fabricado en vidrio de 20 x
600 mm, con la boca esmerilada que se coloca en la
boca del tubo de DQO cerrando herméticamente. Este
tubo permite condensar los vapores que se producen al
calentar la mezcla de la DQO.

Se utiliza en la determinacion de la materia organica

(DQO).

Turbidimetro

El turbidimetro o nefelémetro es un instrumento que
mide la turbidez producida por las particulas suspen-
didas en un liquido. Para la medida hace pasar un rayo
de luz a través de la muestra determina la luz que es
reflejada por las particulas, pero solo en un &ngulo de
90° con respecto al rayo incidente.

Vaso de precipitados

Recipiente contenedor de liquidos de forma cilindrica
y fondo plano. Existen de varias capacidades (distin-
tos volimenes, didametros y alturas) y suelen estar
graduados, pero no calibrados, por lo que su gradua-
cion no es exacta.

También se utiliza para calentar, disolver o preparar
reacciones.

Puede ser de vidrio y también de material plastico.
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