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MACHEREY-NAGEL

Desde nuestra fundacién en 1911 como fabricantes de papel de filtro para aplicaciones
de laboratorio, nos hemos convertido en las Ultimas décadas en una empresa global
especializada en andlisis quimicos y de biologia molecular. Nuestros productos se uti-
lizan en innumerables laboratorios de todo el mundo y ayudan a muchos usuarios en
su trabajo analitico diario. Ademas de la filtracidn, nuestra gama de productos incluye
pruebas rapidas, andlisis del agua, cromatografia y bioanalitica.

Actualmente contamos con aprox. 700 empleados en todo el mundo, la mayoria de
ellos en nuestra sede de DUren, pero también en nuestras sucursales de Suiza, Francia
y Estados Unidos. Operamos en mas de 150 paises de todo el mundo.

Gracias a la investigacion y el desarrollo cientificos, nuestros productos figuran entre los
sistemas analiticos mas fiables y reconocidos a nivel mundial. Numerosas patentes y
certificaciones internacionales (entre otras, ISO, CE, FDA, EPA) avalan esta competen-
cia y le garantizan resultados fiables reproducibles.

MACHEREY-NAGEL lleva 50 afios desarrollando soluciones para la fotometria. Gracias
al disefio lineal de nuestros equipos, al perfeccionamiento continuo, a una atencién al
cliente excepcional y a la atencion al detalle, conseguimos con nuestro sistema de ana-
lisis NANOCOLOR® la méxima constancia y calidad en el andlisis del agua.

No solo damos prioridad a la calidad. Hacemos todo o posible para ofrecerle a usted
como cliente la mejor atencidn posible. Nuestro competente equipo de servicio técnico
y nuestros representantes incansables estan en todo momento a su entera disposi-
cion. La calidad y enfoque en el cliente convierten a MACHEREY-NAGEL vy el sistema
NANOCOLOR® en el socio ideal para usted.

Desde hace casi 40 afos, nuestros sistemas de andlisis del agua forman parte inte-
grante del sistema de andlisis NANOCOLOR®. De este modo ponemos de manifiesto
nuestro enfoque en el cliente y le ayudamos a familiarizarse con nuestro sistema de
andlisis. La buena acogida y el creciente nimero de participantes demuestran que los
seminarios son un elemento importante y que, con nuestra seleccion de temas, abor-
damos las tendencias actuales.

Con este libro sobre los fundamentos del andlisis del agua, dispondra de una importan-
te obra de referencia para todas las cuestiones relacionadas con el andlisis del agua y
el sistema de andlisis NANOCOLOR®.
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1. Fundamentos de la fotometria

En palabras sencillas, la fotometria es un método de medicion que permite determinar

la concentracion de soluciones coloreadas por medio de radiacion electromagnética

(«luz»).

Mediante una reaccion cromatica especifica del compuesto a determinar, se mide el
aumento o la disminucion de la concentracion mediante una medicion de la absorcion

de la solucion de muestra. Reaccién cromatica

Para realizar determinaciones fotométricas, las sustancias a analizar deben estar pre-
sentes en forma disuelta; los sélidos se deberan transformar primero a una forma di-
suelta mediante procedimientos de digestion adecuados.

Es importante encontrar una reaccion cromatica para el parametro a determinar que

transcurra de forma cuantitativa y especifica. Por lo tanto, no todas las reacciones que U
producen color son adecuadas para la determinacion fotométrica de la concentracion. Parametro
«Concentracion»,
p. ej., DQO

1.1 Radiacion electromagnética

=

/

Intensidad cromatica
amarillo / naranja

Para el andlisis con el fotdmetro se utiliza radiacion electromagnética en el intervalo de Figura 1: Representacion  sistematica de una

190 a 1100 nm. Se define como luz la parte de la radiacion electromagnética percep- ~ feaccion cromatica
tible para el ser humano. El espectro de la luz visible se sitda aproximadamente entre

400y 700 nm.

La muestra un resumen de la radiacion electromagnética con las longitudes de

onda correspondientes.
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Figura 2: Representacion esquematica de la radiacion electromagnética

En el andlisis fotométrico se utiliza, ademas de la luz visible, la luz ultravioleta (ver «Es-
pectro»). La luz ultravioleta (UV), también conocida como luz negra, se encuentra justo
fuera del espectro visible, con longitudes de onda mas cortas, inferiores a 380 nm. Sin
embargo, el término «luz ultravioleta» es engafoso, ya que el ser humano solo percibe
una pequena parte de la luz ultravioleta, concretamente la comprendida entre 315 y
380 nm. No obstante, el intervalo de la radiacion UV supera ampliamente la percepcion
humana. Sin embargo, la radiacion ultravioleta forma parte del grupo de la radiacion
Optica. Segun la norma DIN 5031, Parte 7, el espectro ultravioleta abarca longitudes de
onda de 100 a 380 nm, lo que equivale a frecuencias de 789 THz a 3 PHz. A este in-
tervalo, definido segun la norma DIN, le sigue la luz ultravioleta extrema. La clasificacion
de los distintos tipos de radiacion UV se recoge en la [fabla 1.

Designacion Abreviatura Intervalo de longitudes de onda
Radiacion UV cercana («luz negra»)  UV-A 380-315nm

Radiacion UV media uv-B 315-280 nm

Radiacion UV lejana UV-C-FUV 280-200 nm

Radiacion UV de vacio UV-C-VUV 200-100 nm

Radiacion UV extrema EUV 121-10nm

Tabla 1: Clasificacion de la radiaciéon UV segun la longitud de onda

El vidrio normal (vidrio sodocalcico) no deja pasar la radiacion ultravioleta de longitud
de onda inferior a 350 nm. Por lo tanto, no se pueden utilizar para la fotometria UV las
cubetas redondas y rectangulares habituales. El vidrio de borosilicato (vidrio de Jena),
por el contrario, deja pasar la luz ultravioleta hasta unos 290 nm. El vidrio de cuarzo
también se puede utilizar para longitudes de onda mas cortas, en funcién de su pureza,
hasta el intervalo de 180 nm.

www.mn-net.com | 7



A = longitud de onda [nm]

e

%

Figura 4: Representacion del paso de la luz con el
mismo color de luz y con el color de luz comple-
mentario
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Como fuente de luz se utiliza una lampara halégena de volframio en el intervalo visible,
mientras que en el intervalo ultravioleta se emplea una lampara de deuterio. La lampara
de haldégeno-volframio por si sola no es capaz de cubrir todo el intervalo de longitudes
de onda. Lo mismo se aplica a la lampara de deuterio, por lo que se han integrado
ambas lamparas en un fotdmetro UV/VIS. Ambas lamparas son fuentes de radiacion
continua. La muestra el espectro de energia de una lampara de halégeno-vol-
framio y de una lampara de deuterio.

A

Energia

Lampara de halégeno de volframio

Léampara de
deuterio

[
T T T T T T L

) Q N} )
o WO S & A [nm]
Figura 3: Energias de radiacion de una lampara de haldgeno-volframio y de una lampara de deuterio

La energia de la lampara de halégeno-volframio alcanza su valor maximo en torno a
los 650 nm, mientras que en la ldmpara de deuterio el maximo se sitda en torno a los
250 nm.

1.2 ;De donde proviene el color?

La luz emitida por una fuente de radiacion, como por ejemplo una lampara o el sol, se
suele denominar «luz blanca». Se compone de proporciones idénticas de todas las lon-
gitudes de onda del espectro (policromatica). Mediante la refraccion (dispersion) en un
prisma, la luz blanca se descompone en los distintos colores del espectro.

En la percepcion del color desempenan un papel importante varios procesos fisicos.

Una solucién de color amarillo intenso presenta en su espectro una alta transmitancia
de longitudes de onda en los intervalos del verde, el amarillo, el naranja y el rojo; en
cambio, los intervalos del violeta y el azul apenas estan presentes, o no lo estan en
absoluto, en el espectro resultante.

Las soluciones coloreadas absorben su color complementario. Esto significa que la so-
lucién amarilla absorbe de la luz blanca policromatica todos los componentes violetas
y azules, mientras que los demas componentes cromaticos se transmiten y atraviesan
la solucidon de muestra sin obstaculos. Por lo tanto, el color amarillo se debe a la «filtra-
cion» del color complementario, el azul.

Por el contrario, esto significa que el color violeta se produce debido a una absorcion

intensa en el intervalo del amarillo y el verde. La ofrece una vision general de los
colores complementarios y sus respectivas longitudes de onda.



Longitud de onda Color Color complementario

<400 nm ultravioleta (UV) no visible
400-435 nm violeta verde amarillento
435-495 nm azul amarillo
495-520 nm verde azulado rojo

520-570 nm verde purpura
570-590 nm amarillo azul

590-650 nm naranja verde azulado
650-700 nm rojo verde azulado
700-750 nm rojo intenso verde azulado

> 800 nm infrarrojo negro

400 nm

Tabla 2: Resumen de los distintos colores de la luz con las longitudes de onda y colores complementarios correspondientes

La percepcion del color en los seres humanos es posible gracias a los receptores vi-
suales de la retina. El intervalo de longitudes de onda perceptibles se sitia entre 380 y
780 nm. En definitiva, ver en color no es mas que la respuesta a estimulos luminosos
de diferentes longitudes de onda.

Transmitancia
Absorcion

Dispersion

/

Figura 5: Representacion esquematica de la transmitancia, la absorcion y la dispersion

Se denomina absorcion (A) a la absorcion de determinadas longitudes de onda por par-
te de la solucidn de ensayo, en funcion del color inherente de dicha solucion. La parte
de la radiacion absorbida es la que queda «retenida.

La transmitancia (T) indica la «transparencia» de la muestra para determinadas longitu-
des de onda, es decir, la proporcién que no se absorbe. De vez en cuando también se
encuentra el término «transparencia» en lugar de «transmitancia».

La absorbencia (densidad Optica) es una medida de la «extincion» o atenuacion de la
radiacion por parte de la muestra. El término «extincion» se deriva de la palabra latina
«extincto», que significa «extincion».

La transmitancia indica la cantidad de luz que atraviesa realmente la solucion de mues-
tra sin obstaculos. El otro caso extremo (cuerpo blanco) presenta una reflexion del
100 %, mientras que el agua tiene una transmitancia de aproximadamente el 100 %.
Por el contrario, en caso de absorcion total (cuerpo negro), no hay transmitancia. Toda
la luz incidente (Io) es absorbida por la sustancia. Dado que la luz es también una forma
de energia, esto explica por qué, en verano, la ropa negra absorbe literaimente el calor
y se calienta.

En general, el haz de luz emitido tiene siempre una intensidad menor que el haz inci-
dente, debido a la interaccidn con la cubeta y la muestra. A mayor la absorcidn, menor
sera la transmitancia y la intensidad de la radiacién emitida.

lb=A+T

Absorcién (A) = captacion
Transmitancia (T) = permeabilidad
Absorbencia (E) = atenuacion
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E = absorbencia
A = longitud de onda [nm]
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Otro término que se menciona a menudo en este contexto es la reflexion. La reflexion
es la parte de la luz que se refleja en la interfaz entre el vidrio y la muestra. Ademas, la
dispersion de las particulas en suspension desempefia un papel nada desdefable. La
turbidez suele dar lugar a valores de medicion mayores (a excepcion de las pruebas con
sentido de medicién negativo); ver apartado p.1.1 Turbideces, pagina 84.

l;;  Intensidad de la luz incidente
I.:  Intensidad de la luz transmitida
d: Espesor de la capa de la solucién

—_— C, —_— c: Concentracion de la sustancia absorbente
ly Iy en el liquido

e: coeficiente de absorbencia molar decimal

d

Figura 6: Procesos en la cubeta

1.2.1 ¢ Por qué se utiliza radiacion UV/VIS?

Precisamente en el intervalo ultravioleta y visible, hay numerosos compuestos inorgani-
COSs y organicos que absorben la luz. Algunos compuestos quimicos se pueden analizar
directamente mediante métodos fotométricos, mientras que otros se deben transformar
primero en compuestos adecuados, por ejemplo, en un complejo coloreado cuya con-
centracion pueda analizarse posteriormente.

Por flujo luminico o potencia de radiacion entendemos la cantidad de luz que atraviesa
la cubeta en una unidad de tiempo. Su unidad de medida es el lumen o el vatio.

En resumen, puede decirse que cada sustancia presenta un espectro de absorcion
especifico —la representacion grafica de la absorbencia en funcion de la longitud de
onda— que se utiliza en fotometria para determinar la concentracion, ya que la absor-
bencia depende de la concentracion.

A
E

2,54

2,04

1,5 1

1,0 1

0,54

0 T T T T T T T T T -

O ) O ) O ) O ] N O O Anm
P O T S I

Figura 7: Espectro de una prueba de DQO



La trayectoria de un espectro de absorcion de este tipo puede adoptar distintas formas,
lo que puede tener diferentes repercusiones en la medicion:

En el caso de un perfil puntiagudo y de flancos pronunciados, incluso pequefios cam-
bios en la longitud de onda provocan grandes distorsiones en los valores de medicion,
a diferencia de lo que ocurre con un perfil muy amplio (p. €j., en las soluciones de azul
de molibdeno entre 560 y 800 nm). En un espectro también pueden aparecer varios
maximos (p. gj., en el caso del &cido silicico: maximos a 360, 470y 570 nm) o también
maximos con un maximo de intensidad alto o bajo.

En el apartado siguiente [1.3 Ley de Lambert-Beel se explican las relaciones en detalle.

1.3 Ley de Lambert-Beer

La Ley de Lambert-Beer describe la relacién entre la concentracion ¢, el espesor de la
capa d de la sustancia absorbente y la absorbencia E.

La disminucion relativa de la intensidad | es proporcional al espesor de la capa d. Al
mismo tiempo, la disminucion relativa de la intensidad también es proporcional a la
concentracion ¢ de la sustancia absorbente disuelta.

La transmitancia se describe como el grado de transmitancia (T) y es la proporcion de
la intensidad de la luz incidente que atraviesa el medio. El grado de transmitancia puede
adoptar valores entre Oy 1.

La parte de la intensidad incidente que no se transmite es absorbida. La fraccion
absorbida (A) de la radiacion, es decir, la fraccion retenida, se define de la manera
siguiente.

A=1-T

La absorbencia (extincto [lat.] = extinguir) se describe mediante el logaritmo negativo del
grado de transmitancia.

E:-IogT:-Iog:—1
0

Como se ha mencionado anteriormente, los sefiores Lambert y Beer descubrieron la
relacion entre la absorbencia, la concentracion y el espesor de la capa de la sustancia.
La concentracion es proporcional a la absorbencia. El factor de proporcionalidad es el
coeficiente de absorcién molar (espectral), que se expresa en la unidad L*mol-1 cm-1.
A menudo se denomina también «coeficiente de absorbencia molar decimal». En senti-
do estricto, esta denominacion solo es idéntica si no hay dispersion.

El coeficiente depende de la temperatura y de la longitud de onda. La unidad de con-
centracion es mol*L-1, La unidad del espesor de la capa cm. En consecuencia, la
absorbencia es una magnitud adimensional.

===l [E
ed
Para determinar la concentracion de las sustancias disueltas en la muestra, se debe
cambiar esta ecuacion en funcion de la concentracion. El factor resultante 1/ed se
simplifica y abrevia como F.

Dado que la intensidad del haz de luz varia exponencialmente con la concentracion y el
espesor de la capa al atravesar el medio de la muestra, se obtiene una linealizacién al
representar graficamente la concentracion en funcion de la absorbencia. Sin embargo,
se aprecia claramente que presenta ligeras redondeces en los limites superior e inferior.
Aqui ya no existe una relacion lineal; se producen resultados de medicion falsificados.
Por eso es importante trabajar siempre en el intervalo de absorbencia adecuado. El
intervalo de absorbencia dptimo se encuentra entre 0,1 y 1,0; en este intervalo, €l error
es inferior al uno por ciento.

@

La Ley de Lambert-Beer describe
la relacién entre concentracion y espesor
de capa de la sustancia absorbente y la

absorbencia.

T = grado de transmitancia .i

lo = Intensidad de la luz incidente

ly = Intensidad de la luz transmitida

A = absorcion

E = absorbencia

€ = coeficiente de absorbencia molar decimal

¢ = concentracion

d = espesor de la capa de la solucion

F = factor
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A

E = absorbencia

¢ = concentracion [mg/L]

Area de
Lambert-Beer

—T =
¢ [mg/L]

Figura 8: Diagrama relativo a la Ley de Lambert-Beer

Por el contrario, si se representara la transmitancia frente a la concentracion, se obten-
drfa una curva descendente.

La mayoria de los métodos siguen la Ley de Lambert-Beer con un intervalo de medicion

lineal. La intensidad de color de la solucion de muestra aumenta proporcionalmente a
la absorbencia.

A

E = absorbencia
¢ = concentracion [mg/L]
N = blanco

>

m = pendiente =

Ki:sd Ac

Factor F =

1i_1
m ed

N

¢ [ma/L]

Intervalo de medicion

Figura 9: Métodos con evolucién lineal

En algunas pruebas (p. €j., las pruebas de DQO con un intervalo de medicion reducido,
como NANOCOLOR® DQO 60), se mide la disminucion de la intensidad de color.
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Sin embargo, también existen métodos de medicion en los que no se alcanza la lineali-
dad. El factor varia en funcién de la concentracion. Esta dependencia es reproducible.

A

il

»
Ll

¢ [mg/L]

Intervalo de medicion

Figura 10: Métodos con evolucién no lineal

Esta evolucion no lineal se puede deber a causas dpticas y también quimicas.

Otras fuentes de error se deben a la propia Ley de Lambert-Beer. La ley presupone una
sustancia absorbente homogénea, de baja concentracion, asi como una dispersion
multiple insignificante, la ausencia de variaciones del coeficiente de absorcion dentro
del intervalo de radiacion medido y la ausencia de emision propia. Por ejemplo, unas
concentraciones excesivas provocan interacciones que distorsionan el resultado de la
medicion.

Lo ideal es utilizar un disolvente que no presente absorcion alguna y que, por lo tanto,
no altere el resultado de la medicion. Ademas, se requiere luz de una longitud de onda
determinada, la denominada luz monocromatica. El material de la cubeta influye en el
resultado de la medicion, sobre todo en el intervalo UV. Otras composiciones podrian
producir un resultado de medicién diferente.

En fotometria suele ser favorable una longitud de onda mayor, ya que asi tendran menor
influencia las posibles impurezas, los colores propios de baja intensidad y la reflexion
de la cubeta.

Mediante la eleccion del tamarfo adecuado de la cubeta, la dilucién o la concentracion,
se puede influir en el intervalo de absorbencia y ajustarlo de forma éptima para cada
medicion.

E = absorbencia

¢ = concentracion [mg/L]

N = blanco
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Fuente de radiacion
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1.4 Diseno de un fotdmetro

1.4.1 La trayectoria del haz de luz en el fotometro

Cada fotometro consta de los componentes siguientes: Una fuente de radiacion, un
dispositivo para generar luz monocromatica concentrada (p. gj., filtro), una camara de
medicidn con cubeta y solucién de muestra, un receptor de radiacion y un amplificador
o unidad de indicacion.

O/

Filtro o monocromador Cubeta Resultado

Figura 11: Esquema del disefio de un fotémetro de haz tnico

Partiendo de la fuente de radiacion (lampara de halégeno-volframio o ldampara de deu-
terio en los fotdmetros NANOCOLORP), la luz policromatica emitida se dirige hacia el
pozo de cubetas a través de un elemento optico (lentes). Cada sustancia coloreada
solo puede absorber luz de una longitud de onda determinada que se deriva de la Ley
de Lambert-Beer. Por este motivo, se requiere luz monocromatica (luz de una longitud
de onda determinada) para la determinacion de las concentraciones de las soluciones
coloreadas. En este contexto, se debe distinguir entre dos tipos de fotémetros:

Fotdmetros de filtro y espectrofotometros

En los fotometros de filtro, se genera luz monocromatica mediante el uso de filtros
de interferencia especiales, que <filtran» las longitudes de onda no necesarias. En
cambio, en un espectrofotometro, la longitud de onda necesaria se genera mediante
un monocromador —una unidad éptica del fotdmetro— que refleja el haz de luz me-
diante una rejilla. Solo este haz de luz limitado se utiliza para el andlisis fotométrico.

El paso a través de la cubeta y de la solucion de muestra que contiene provoca una
atenuacion de la luz incidente. El haz de luz atenuado que atraviesa la cubeta (haz de
transmision) incide en el receptor de radiacion. Mediante un fotoelemento adecuado, se
lleva a cabo la conversion a un resultado de medicion digital, que finalmente se indica
en la pantalla.

1.4.2 Fotdmetros de filtro

En los fotémetros de filtro se utilizan filtros de interferencia para ajustar la longitud de
onda optima para cada medicion. La eleccion del filtro adecuado depende del color
de la solucién de muestra y de la absorcion del color complementario asociada. En el



caso de una solucion de color azul, se utiliza un filtro amarillo; en cambio, en el caso
de una solucidén amarilla, se utiliza un filtro azul, ya que siempre se absorbe el color
complementario.

NANOCOLOR® Advance

Espectrofotometro para analisis de alta precision

B—

TN

evaluables

militares

Hacia el futuro con inteligencia

B Universal - Amplia gama de kits de analisis

- i B |ntuitivo — Navegacion intuitiva por los menus
= e basada en iconos

B Seguro — Deteccion automatica de turbideces

| ¥ interferentes
\/ B Resistente — Probado segun estandares

Los filtros de interferencia son placas de vidrio que suelen estar recubiertas con varias
capas dieléctricas semitransparentes. Un filtro especial de este tipo permite el paso sin
obstaculos de las ondas Opticas y electromagnéticas (luz) de determinadas longitudes
de onda, mientras que refleja otras longitudes de onda adyacentes. Esta selectividad se
basa en la interferencia entre la luz que incide directamente v la luz reflejada varias ve-
ces. Se denomina interferencia a la superposicion de una o varias ondas, 10 que puede
dar lugar a la amplificacion de las ondas o a su extincion.

Es importante que los filtros utilizados se encuentren en el intervalo adecuado (maximo
de absorcidn). Cuanto mas preciso sea el maximo de absorcidn, mayor sera el rendi-
miento del fotémetro de filtro.

Otro factor importante es el ancho de banda. En general, se entiende por ancho de
banda la distancia entre la frecuencia limite superior y la inferior. En fotometria, el ancho
de banda es el intervalo comprendido entre una longitud de onda inferior y una superior.
Cuanto menor sea el ancho de banda espectral, mayor sera la resolucion. Segun la Ley
de Lambert-Beer, se requiere luz monocromatica, es decir, luz con una sola longitud de
onda sin ancho de banda, lo cual, sin embargo, no es factible en la practica. El objetivo
es disponer de filtros con el menor ancho de banda posible.
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Una desventaja de los fotdmetros de filtro es la limitada variedad de posibles longitudes
de onda. Cuantos mas filtros haya, mas longitudes de onda de la luz policromatica
incidente se podran ajustar. Sin embargo, solo se pueden utilizar las longitudes de
onda que atraviesan el filtro. Si el méximo de absorcion del pardmetro se encuentra
muy cerca de la longitud de onda del filtro, este no se podra alcanzar y la medicion sera
menos sensible.

NANOCOLOR® PF-12Fus

Kompaktphotometer fur die
mobile Wasseranalytik

Das Plus an Flexibilitat

B Einfache Handhabung fUr prazise Ergebnisse

B NTU-Check zur Erkennung stérender
Trubungen

B Robust und wasserdicht nach IP 68

B Einsetzbar in allen Bereichen der Wasser-
und Abwasseranalytik

1.4.3 Espectrofotometros

A diferencia de un fotometro de filtro, en un espectrofotémetro la longitud de onda
exacta se aisla de la luz policromatica incidente mediante un monocromador. El mo-
nocromador es un componente optico. La luz policromatica se dispersa mediante una
rejilla reflectante. A través de un diafragma lo mas estrecho posible solo se deja pasar
hacia la cubeta un intervalo de longitudes de onda de la luz lo mas reducido posible. La
parte de la longitud de onda no deseada se absorbe en este diafragma.

Con un espectrofotdmetro es posible realizar un barrido por todo el intervalo de lon-
gitudes de onda y, de este modo, registrar el espectro de absorcion de la sustancia.
Los maximos de absorcion se detectan directamente. Ademas, durante la medicion
se puede seleccionar cualquier longitud de onda de la luz incidente. A diferencia de
los fotometros de filtro, no existe ninguna desviacion entre el maximo del espectro de
absorcion y la longitud de onda ajustada. Las mediciones son mas sensibles.

1.4.4 Cubeta

La eleccion de la cubeta adecuada para cada medicion es de importancia decisiva. El
material de la cubeta (en funcion de la longitud de onda utilizada) y también su tamafio
son los dos factores determinantes.
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Por defecto, se utilizan cubetas de vidrio, como en las pruebas con cubetas redondas
NANOCOLOR®. Las cubetas redondas son cubetas desechables, que se eliminan tras
un solo uso. Para las mediciones en el intervalo UV se utilizan para las cubetas rectan-
gulares materiales de alta calidad, como cuarzo. Ademas de las cubetas redondas y
rectangulares, también existen cubetas especiales, como las cubetas de flujo continuo,
en las que la solucidon de muestra se introduce y extrae de la cubeta mediante una
bomba.

El espesor de la capa, que influye en la Ley de Lambert-Beer, esta directamente rela-
cionado con el tamafo de la cubeta. En general, puede decirse que cuanto mayor es el
tamano de la cubeta y el volumen de la muestra, mayor es el espesor de la capa y mas
sensible puede ser la medicion. Todas las cubetas redondas NANOCOLOR® tienen un
didmetro exterior de 16 mm (didmetro interior y espesor de capa = 14 mm); las cubetas
rectangulares estan disponibles en 10, 20 y 50 mm.

Prueba con cubetas Intervalo de medicion

Prueba con cubeta redonda NANOCOLOR® Cianuro 08 0,02-0,80 mg/L de CN~

Prueba con cubeta rectangular (50 mm) NANOCOLOR® 0,001 -0,50 mg/L de CN~
Cianuro

Tabla 3: El intervalo de medicién indicado muestra la sensibilidad de la prueba fotométrica correspondiente con cubetas de
distintos tamarios.

En consecuencia, con cubetas rectangulares de 50 mm se consiguen una mayor sensi-
bilidad, intervalos de medicién minimos y la maxima precisién de medicion. Otra ventaja
de las pruebas con cubetas rectangulares es el intervalo de medicion variable mediante
el uso de cubetas de distintos tamanos.

Figura 12: Diferentes cubetas rectangulares
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NANOCOLOR® VIS 'y
NANOCOLOR® YY/ys i

Fotometria inteligente

Smart photometry {\
connected

Experiencia revolucionaria para el usuario

B Extraordinaria facilidad de uso gracias a la pantalla tactil y a
una navegacion por menus totalmente basada en iconos

B Resultados fiables gracias a la funcion de control automatico
de la turbidez (control NTU)

B Aseguramiento de los resultados por medio del menu de
CCl integrado

B Aplicable en todos los ambitos del analisis del agua y de las

aguas residuales
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2. Toma de muestras, conservacion y preparacion de muestras

La toma y preparacion adecuadas de las muestras son fundamentales para los analisis
posteriores. El primer paso para obtener un resultado correcto es tomar una muestra
homogénea representativa, observando las disposiciones legal aplicables y las particu-
laridades especificas de los parametros.

2.1 Toma de muestras

Segun la norma DIN 38402-11, existen diferentes métodos de muestreo de las aguas
residuales, en funcion del parametro que se vaya a analizar. El objetivo es obtener una
muestra representativa.

Para ello, la toma de muestras es el requisito fundamental para un andlisis correcto. Los
errores cometidos durante el muestreo ya no se pueden subsanar en el analisis poste-
rior. El error puede suponer a menudo una potencia de diez. Precisamente en el andlisis
de concentraciones minimas, el muestreo es un factor decisivo.

Antes de cada toma de muestras, el recipiente se debera enjuagar (acondicionar) varias
veces con la solucion de muestra.

Los factores influyentes se enumeran en figura 13.

- Capacidad de conservacion - Material del frasco (vidrio, Medicién del caudal: - Dispositivos portatiles
- Volatilidad plastico) - Proporcional al tiempo - Técnica automatica
- Modificabilidad bioldgica - Capacidad del frasco - Proporcional al caudal (tipo de construccion,
Contaminacion - Limpieza (precursor) - Continuo con respecto al tipo de transporte el agua)
- Influencias de la matriz - Problemas de sellado caudal
Nivel de llenado - Proporcional al volumen
- Continuo con respecto al
tiempo
Parédmetro Conservacion Continuidad Técnica de muestreo

Profundidad de inmersién

Los errores en la toma de muestras ya
no se pueden compensar.

- Estanque/borde de la orilla
- Centro de la masa de agua
- Profundidad de la masa

de agua

- Tuberia cerrada

- Pozo

- Grifo de agua

Lugar de toma de muestras

Influencia de la toma de muestras

USO PREVISTO Condiciones de corriente Tipo de muestra Tratamiento posterior
- Control de rutina - Cursos de agua - Muestra Unica o aleatoria - Filtracion
- Control del proceso - Aguas estancadas - Muestra mixta, colectiva o - Precipitacion

Control de calidad - Aguas subterraneas media (muestra compuesta) - Homogeneizacion
- Determinacion de dafios - Agua de pozo - Prueba de mezcla de 2 - Proceso de digestion
- Autocontrol - Agua mineral horas u otros tipos - Ajuste del pH
- Caudales - Tratamiento con carbdn
activo

Figura 13: Influencia de cada uno de los pasos del andlisis en el resultado de la medicion

Conservacion

- Conservacion (sf o no)

- Pureza del conservante

- Influencia de la tempera-
tura, la luz, el tiempo y el
recipiente
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Los distintos tipos de muestreo se definen en la norma DIN 38402-11:2009-0.

Se pueden realizar muestreos aleatorios, muestreos compuestos, muestreos por su-
cesos o diferentes muestreos proporcionales. En el caso de las plantas depuradoras,
el indice de poblacion es un factor decisivo a la hora de determinar el tipo de muestreo
que se llevara a cabo.

Las figuras siguientes muestran el significado de cada uno de los muestreos.

o

Q = cantidad
t = tiempo [h]

j = cantidad de muestra por frasco
Vp = volumen de dosificacion por muestra

- Extraccién Unica

- Al menos 5 muestras aleatorias > 2 min
durante un maximo de 2 h

- Intervalos periddicos
- Cantidad de muestra constante

- Toma de muestras tras un caudal definido
- Cantidad de muestra constante
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\j

thh

Muestra aleatoria

V,

3

\j

t[h]

Muestra aleatoria cualificada

V,

P

\j

t[h]

Muestreo
proporcional al
tiempo

V,

P

Ll

thh

Muestreo
proporcional al
volumen

Figura 14: Diferentes tipos de muestreo

Por «<muestra aleatoria simple» se entiende la toma Unica de una muestra, o bien de una
o varias muestras individuales tomadas sucesivamente sin interrupcion y combinadas,
con el fin de evaluar un estado momentaneo. Una muestra aleatoria valida se compone
de al menos 5 muestras aleatorias tomadas con un intervalo no inferior a 2 minutos, en
un periodo maximo de 2 horas.



Se denominan «muestras compuestas» a dos 0 mas muestras tomadas de forma indivi-
dual o continua que se han mezclado en una proporcion conocida adecuada, con el fin
de determinar a partir de la mezcla el valor medio de una caracteristica deseada, como
por ejemplo una muestra compuesta de 24 horas (muestra compuesta diaria).

En un muestreo proporcional al tiempo, se extrae una cantidad constante de muestra
a intervalos regulares. En el muestreo proporcional al volumen, la toma de muestras
se basa en el caudal definido, aunque en este caso también se extrae siempre una
cantidad constante.

N

Q = cantidad
t = tiempo [N]

f = cantidad de muestra por frasco

Vp = volumen de dosificacion por muestra

y

t[h]
VP
. Tl R - - Intervalos peri¢dicos
I o= I---1---1""~ - I ] - - Cantidad de muestra variable
tihl

Figura 15: Muestreo proporcional al caudal

Si el muestreo es proporcional al caudal, se extrae a intervalos regulares una cantidad
variable de muestra (en funcién del caudal).

También se puede realizar un muestreo basado en sucesos tras un suceso concreto,
por ejemplo, si se supera o no se alcanza un valor limite.

N

Q = cantidad
N se ha alcanzado el valor limite 2, t = tiempo [h]
Se ha superado el valor limite 1, p. €j., el pH
p. €j., la conductividad f = cantidad de muestra por frasco

Vp = volumen de dosificacion por muestra

y

t[h]
VP
- Toma de muestras en funcién de un
incidente
- Cantidad de muestra constante
- Frecuencia constante
t[h]

Figura 16: Muestreo por sucesos

La muestra extraida se debe transportar en frascos de vidrio o en recipientes de PVC.
Especialmente en el caso de agua muy contaminada con aceites o pesticidas, se reco-
mienda utilizar una botella de vidrio.

Antes de cada trasvase a recipientes mas pequefios, o incluso justo antes del anali-
sis, la muestra se debe volver a homogeneizar para que siga siendo representativa.
La homogeneizacion se puede lograr simplemente agitando y removiendo la muestra.
Se puede lograr una mayor homogeneizacion con una batidora o un Ultra-Turrax justo
antes del andlisis.
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Toma de muestras

- Punto de muestreo
incorrecto

- Contaminacion de la
muestra por el uso de
frascos de muestreo
inadecuados

- Pérdidas de ingre-
dientes debido a una
técnica de muestreo
incorrecta, un trans-
porte inadecuado,
presencia de aire en
las botellas llenas

- Acumulacién de
solidos debido al
lavado con agua no
adecuada (p. €j., agua
de entrada)

Conservacion

- Falta de conservacion

de la muestra o con-
servacion incorrecta
(conservante inade-
cuado, dosificacion
0 concentracion
incorrectas del con-
servante)

- Contaminacion de los

conservantes
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Durante el muestreo se deben tener en cuenta y descartar las posibles fuentes de error:

Fuentes de error

Almacenamiento

- Almacenamiento

incorrecto de la
muestra (temperatura
y exposicion a la luz)

- Recipiente de muestra

inadecuado (p. €gj., ab-
sorcién de componen-
tes a/de las paredes
del recipiente, juntas
insuficientes)

- Tiempo de conserva-

cién excesivo hasta el
analisis

Manejo

- Confusion de la

muestra debido a un
etiquetado ilegible, in-
completo o incorrecto

- Intercambio de tapo-

nes de frascos

- Contaminacion por

sustancias e ingre-
dientes debido a un
lavado insuficiente y a
grandes diferencias de
concentracion (aguas
residuales, agua
potable)

Especifico para cada
muestra

- Alteraciones de la

muestra debidas a
otros procesos quimi-
cos (p. €j., oxidacio-
nes o reducciones)

- Alteraciones de la

muestra debidas a la
actividad bacteriana

- Formacion de sedi-

mentos por precipita-
cion de particulas

- Emisiones de sus-

tancias altamente
volatiles debidas al

Preparacion de las
muestras

- Homogeneizacion
incorrecta o ninguna
homogeneizacion

- Ninguna filtracion en
caso de compuestos
solubles o filtracion en
caso de parametros
sumarios

transporte o al movi-
miento

Figura 17: Posibles fuentes de error antes del andlisis fotométrico

2.2 Conservacion

No siempre es posible realizar el analisis inmediatamente después de la toma de mues-
tras. En funcién de los parametros, existen diferentes formas de estabilizar las muestras
(p. €j., mediante la adicion de acidos o bases) o de conservarlas. Una conservacion
adecuada garantiza que la muestra extraida siga siendo representativa en el momento
del andlisis.

El andlisis del parametro clasico de las plantas depuradoras, el DQO, se debe realizar
siempre lo antes posible tras la toma de muestras. Si esto no fuera posible, se ajustara
el pH de 1 litro de muestra con acido sulfurico concentrado a un valor de 2 o inferior.
Esta muestra acidificada se puede conservar hasta siete dias a temperatura ambiente.
Sila muestra se conserva a 4 °C, el andlisis se puede realizar incluso hasta 28 dias des-
pués de la toma de la muestra. La refrigeracion ralentiza los procesos de degradacion
bioldgicos. En el caso de parametros metdlicos como el cromo, la estabilizacion se lleva
a cabo agregando acido nitrico (HNOg) hasta alcanzar un pH de 1 a 2.

Sin embargo, algunos parametros, como el cloro o el oxigeno, se deben analizar inme-
diatamente después de la toma de la muestra; en estos casos, no es posible conser-
varlas. Cualquier retraso producira resultados de medicion erréneos.

Por el contrario, también hay parametros, como los quelantes o el cloruro, que no
se descomponen con el tiempo, sino que se mantienen estables. En estos casos, la
muestra se puede almacenar sin necesidad de una conservacion especial y analizar
mas adelante.



Calidad de marca alemana

B Mas de 7000 productos de filtracion diferentes
B Resultados fiables

B Fabricaciones flexibles y a medida

B Papeles de filtro especiales para plantas depuradoras,
para una filtracion conforme a la norma DIN EN 872
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La ofrece un resumen de los distintos pasos de conservacion segun los para-

metros.
Acidez Enfriamiento a 1-5 °C, 1 dia
Alcalinidad Enfriamiento a 1-5 °C, 1 dia
Aluminio pH 1-2, HNOg, max. 1 mes
Amonio pH 1-2, H,S0,, méx. 7 dias
Tensioactivos anion. Adicion de 1% (v/v) de una solucidn de formaldehido al 40 % (V/v),
méx. 4 dias
AOX pH 1-2, HNOg, max. 1 mes
Plomo pH 1-2, HNOg, méax. 1 mes
Bromuro No se requiere
DBOs Enfriamiento a 1-5 °C, 1 dia
Cadmio pH 1-2, HNOg, max. 1 mes
Calcio pH 1-2, HNOg, méx. 1 mes
Dureza carbonatada Medicion rapida, max. 1 dia
Cloro iMedir inmediatamente!
Clorato pH 10 + 0,5 de NaOH
Diéxido de cloro iMedir inmediatamente!
Cloruro No se requiere
Clorito pH 10 + 0,5 de NaOH
Cromo pH 1-2, HNOg, méax. 1 mes
Cromato Enfriamiento a 1-5 °C, 1 dia
DQO/TOC pH 1-2, H,SO,4, méx. 7 dias
Cianuro total pH > 12, NaOH, max. 7 dias
Cianuro facilmente liberable pH > 12, NaOH, max. 7 dias
DEHA iMedir inmediatamente!
Hierro pH 1-2, HNOg, méx. 1 mes
Hierro(ll) pH 1-2, HCI, max. 7 dias
Etanol Enfriamiento a 1-5 °C, 1 dia
Coloracion Medicion rapida, max. 1 dia
Fluoruro No se requiere
Formaldehido Medicion rapida, méax. 1 dia
Fésforo total pH 1-2, H,SO,, méx. 7 dias
Nitrégeno total pH 1-2, H,SO,, méax. 7 dias
Dureza pH 1-2, HNOg, méax. 1 mes
Hidracina Acidificacién con HCI a un pH = 1, conservacion en un lugar oscu-
ro, cierre hermético, max. 1 dia
Potasio pH 1-2, HNOg, max. 1 mes
Tensioactivos cat. Medicion répida, max. 1 dia
Acido silicico Enfriamiento a 1-5 °C, 1 dia
Cobalto pH 1-2, HNOg, méx. 1 mes
Hidrocarburos pH 1-2, H,SO,, méax. 7 dias
Quelantes No se requiere
Cobre pH 1-2, HNOg, max. 1 mes
Magnesio pH 1-2, HNOg, max. 1 mes
Manganeso pH 1-2, HNOg, max. 1 mes
Metanol Enfriamiento a 1-5 °C, 1 dia
Tensioactivos no idnicos Adicion de 1 % (v/v) de una solucién de formaldehido al 40 % (V/v),

max. 4 dias
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Parametro Conservacion

Niquel pH 1-2, HNO;, max. 1 mes

Nitrato pH 1-2, H,SO,, méax. 7 dias

Nitrito Medicion rapida, max. 1 dia

Acidos org. Medicion rapida, méx. 1 dia

Ortofosfato pH 1-2, H,SO,, max. 7 dias

Ozono iMedir inmediatamente!

Peréxido iMedir inmediatamente!

pH Medicién rapida, méx. 1 dia

Fenoles pH < 4, H3PO,, conservar en un lugar oscuro, max. 21 dias
indice fendlico pH < 4, HsPO,, conservar en un lugar oscuro, max. 21 dias
POC No se requiere

Oxigeno iMedir inmediatamente!

Hidrosulfuro iMedir inmediatamente!

Plata pH 1-2, HNOg, max. 1 mes

Silicato disuelto iMedir inmediatamente!

Grosor Medicion rapida, max. 1 dia

Sulfato Enfriamiento a 1-5 °C, 7 dias

Sulfito Fijacion del sulfuro mediante la adicion de 2 mL de solucién de ace-

tato de zinc (2 N) a 1 litro de volumen de muestra; adicion de NaOH
si el pH no se encuentra entre 8,5 y 9,0; max. 7 dias

Sulfito Medicion rapida, max. 1 dia
Tiocianato Medicion rapida, max. 1 dia
TTC iMedir inmediatamente!

Zinc pH 1-2, HNOg, max. 1 mes
Estafio pH 1-2, HCI, méax. 7 dias

Tabla 4: Conservacion de muestras segun pardmetros especificos

2.3 Preparacion de las muestras

Para garantizar un analisis sin errores, lo ideal es que la solucidon de muestra sea trans-
parente e incolora, y que no contenga iones interferentes ni turbideces. Asimismo, cada
prueba requiere un intervalo de pH especifico en el que funcione de manera fiable. Por
eso, a menudo las muestras no se pueden utilizar directamente, sino que requieren
cCierta preparacion.

En el caso de parametros sumarios, como por ejemplo el fosfato total, la muestra ho-
mogeneizada se utiliza directamente y se somete a una digestion oxidativa. La muestra
no se filtra, ya que la filtracion eliminaria los compuestos de fosfato que pudieran estar
ligados en forma de complejos o ser poco solubles, 1o que daria lugar a un resultado in-
ferior al real. Encontrara mas detalles sobre los métodos de preparacion en el apartado
B. Procedimiento de digestion, pagina 27.

Si solo se desea analizar el ortofosfato, o también otros compuestos solubles, la muestra
se filtrara para eliminar las posibles particulas en suspension vy la turbidez interferentes.
La turbidez se debe a pequefias particulas en suspension (no disueltas) que presentan
un indice de refraccion diferente al del medio. Esto da lugar a la absorcion, la dispersion
y la reflexion de la luz incidente. Se producen resultados de medicion erroneos.

Para eliminar las turbideces de dispersion finas se utilizan filtros de membrana con un
tamanfo de poro fino (0,45 um), mientras que para la filtracién de turbideces de disper-
sion gruesas se emplean filtros de papel de alta calidad. (p. €j., MN 615). A menudo,
tras la filtracion preliminar se lleva a cabo una filtracion fina con filtros de membrana.

En el caso de parametros sumarios,

como por ejemplo el fosfato total, la muestra
homogeneizada se utiliza directamente y se
somete a una digestion oxidativa. La muestra
no se filtra.

Las turbideces provocan una mayor
absorcion, por lo que es importante efectuar
una filtracion en caso de compuestos solubles
antes del andlisis.
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La temperatura de reaccion y el pH
son factores importantes en el andlisis.
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Las muestras frias 0 congeladas se deben ajustar a temperatura ambiente (20-25 °C).
Todos los kits de analisis estan disefiados para realizarse a temperatura ambiente. Si la
muestra esta demasiado fria, es posible que el proceso de reaccion se vea afectado y
que se produzcan mediciones erroneas.

El pH es determinante en todas las reacciones quimicas. Algunas reacciones solo tie-
nen lugar en un entorno acido, mientras que otras se producen en un entorno alcalino
o neutro. Si el pH es demasiado alto o demasiado bajo, se puede ajustar con acidos
0 bases. Se debe prestar atenciéon a que los acidos o las bases sean adecuados para
la prueba. Cada vez que se utilizan acidos y bases, se produce al mismo tiempo una
dilucién del parametro a determinar, lo que se debera tener en cuenta al interpretar los
resultados.

Ejemplo: En muchos andlisis provocan interferencias los iones de cloruro. Por lo tanto,
no es adecuado ajustar el pH con acido clorhidrico.

LLa temperatura de reaccion necesaria y el pH ideal de la solucion de muestra se indican
en las instrucciones de la prueba correspondiente.



3. Procedimiento de digestion

En la practica, el andlisis suele abarcar Unicamente la parte disuelta de las sustancias
que se deben analizar. Por el contrario, no se detectan las sustancias poco solubles,
poliméricas o unidas en complejos, ni tampoco los iones que se encuentren en estados
de oxidacion distintos a los que permite detectar la prueba. Precisamente en las mues-
tras muy contaminadas, los compuestos se suelen presentar en forma compleja o estar
ligados de alguna otra manera.

Por lo tanto, para determinar el contenido total de un compuesto, es necesario llevar a
cabo una digestion.

La digestion es un paso preparatorio que forma parte del proceso de preparacion de
muestras. Mediante la digestion, estas sustancias se transforman, con la ayuda de un
reactivo de digestion, en compuestos facilmente solubles (en agua o en &cido) y, por lo
tanto, aptos para el andlisis. La digestion destruye los componentes organicos interfe-
rentes; los 6xidos no disueltos (0xidos metélicos) se disuelven; los iones metalicos se
liberan de los complejos y se eliminan los compuestos adsorbentes.

Lo ideal es que, tras la digestion, la solucion sea transparente y no presente turbideces.
En caso contrario, se debera realizar una segunda digestion con nueva adicion del
reactivo de digestion. Si se trata de un sedimento insoluble, se deja que se deposite y
solo se utilizara el sobrenadante para el andlisis posterior.

En funcion de los parametros y de la sustancia a analizar, existen distintos métodos de
digestion. Es importante observar la temperatura y el tiempo de digestion indicados.
En caso de incumplimiento, puede ocurrir que cierta parte de los compuestos poco
solubles aun no se haya transformado en compuestos solubles, lo que daria lugar a
resultados inferiores a los reales en el andlisis.

3.1 ¢ Cuando es necesario realizar digestiones?

En general, las digestiones se deberan realizar cuando asi lo indiquen las instrucciones
de trabajo, por ejemplo, en el caso de los andlisis de DQO, nitrdgeno total o TOC. En to-
dos los denominados parametros sumarios, se realiza antes del analisis una digestion.

Ademas, se debera realizar una digestion cuando se sospeche que la muestra contiene
quelantes u otros compuestos poco solubles que podrian eludir el analisis. En caso
de sospecha, se recomienda analizar la muestra para detectar la posible presencia de
quelantes antes de realizar el andlisis. Esto se puede hacer, por ejemplo, mediante la
prueba con cubetas redondas para quelantes organicos.

En numerosas pruebas con cubetas redondas, el reactivo de digestion necesario ya
esta incluido en la prueba (p. gj., pruebas para DQO, nitrégeno total, fosfato total, cro-
mo total). En otras pruebas (como, p. €j., en la mayoria de los parametros relacionados
con los metales), el reactivo de digestion se afiade adicionalmente y antes de la prueba
propiamente dicha.

3.2 Reactivos de digestion en el analisis fotomeétrico

El tipo de digestion que se realizara depende fundamentalmente del parametro a deter-
minar, del compuesto quimico presente y de su concentracion. Ademas, influyen facto-
res como el volumen de la muestra, los andlisis posteriores y las posibles interferencias
de la matriz.

En la mayoria delas digestiones se utiliza peroxodisulfato como reactivo de digestion.
Las ventajas del peroxodisulfato residen en su gran poder oxidante y, al mismo tiem-
po, en su manejo relativamente sencillo como sustancia sélida. Durante el proceso de
digestion, el peroxodisulfato se reduce a sulfato, mientras que los compuestos que se
deben digerir se oxidan.

La digestion transforma los compues-
tos poco solubles en compuestos facilmente
solubles, aptos para el andlisis.

En el caso de los pardmetros suma-

rios siempre de debera realizar una digestion.

Los peroxodisulfatos se encuentran
entre los oxidantes mas potentes.
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La ofrece un resumen de los distintos tipos de digestion que son importantes
en el andlisis fotométrico del agua.

Digestiones para analisis fotométricos

Ya integrado en la reali-  NANOCOLOR®

zacion del andlisis: NanOx N:
AOX Nitrato
- Cromo total

- Fosfato total
- Nitrégeno total
- TOC

El peroxodisulfato oxida todos los
compuestos nitrogenados a nitrato.
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Digestién con dicromato DigesHlen EnEg e ey

Digestion con peroxodisulfato

potasico y acido sulfurico

con &cido clorhidrico y

acido nitrico

NANOCOLOR® Kit de digestion VYa integrado en la reali-  NANOCOLOR®
NanOx Metal: NANOCOLOR®: zacion del andlisis: Lodo de depuradora:

Aluminio Plomo DQO Cadmio

Cadmio Cadmio Hidrocarburos Cromo

Cromato Hierro Cobre

Hierro Cobre Niguel

Cobalto Cobalto Zinc

Cobre Niquel

Niquel Zinc

Fosfato

Zinc

Figura 18: Resumen de las digestiones para andlisis fotométricos

3.3 Determinacion del nitrégeno total con NANOCOLOR® Na-
nOx N

Para poder determinar el nitrégeno total, se requiere primero una digestion. Solo me-
diante una digestion se puede garantizar que todos los compuestos nitrogenados pre-
sentes en la muestra se detecten en el andlisis posterior.
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NANGCOLOR®  NanOx N

Kompensationsreagenz
Compensation reagent

Réactif de compensation
Reactivo de compensacion

NANDCONTROL NanOx N
Aufschlussreagenz

Reativo de descomposicion

AR KR

25g
MACHEREY-NAGEL GmbH & Co. KG

30g
MAGHEREY-NAGEL GbH & Co. KG
m Tol: +492421 969-0- wwnw.mn-net.com

Tol. +492421969-0- www.mn-net.co

Figura 19: Reactivo de digestion NANOCOLOR® NanOx N (REF 918979)

3.3.1 Principio de la digestion

El principio de este proceso de digestion consiste en la oxidacion térmicamente indu-
cida a nitrato (NO5") de todas las sustancias inorganicas y organicas que contienen
nitrégeno con la ayuda de peroxodisulfato de potasio. La digestion se lleva a cabo en
el bloque térmico (1 hora a 100 °C o 30 minutos a 120 °C). Como alternativa, se puede
utilizar para la digestion el microondas.



Los restos de perdxido que quedan tras la oxidacion y, dado el caso, el cromo(Vl) pre-
sente, que interfieren en la determinacion de nitratos, se eliminan mediante el medio
compensador.

Tras la digestion, se determina el nitrégeno en forma de nitrato con NANOCOLOR® Nitra-
to 50 (prueba 0-64). Las pruebas NANOCOLOR® Nitrégeno total (TNy) incluyen el reac-
tivo de digestion NANOCOLOR® NanOx Ny la prueba correspondiente NANOCOLOR®
Nitrato para el andlisis posterior, todo ello en un solo envase.

3.3.2 Notas sobre la solucion de prueba

Antes de la digestion, se debera homogeneizar la solucion para obtener una muestra
representativa.

El pH de la muestra a analizar debe estar comprendido entre 5 y 9. Los valores diver-
gentes se deberan ajustar con disolucion de hidréxido sddico o acido sulfurico. Las
concentraciones de nitrégeno que superan el intervalo de medicion doble pueden si-
mular valores de medicion que se encuentran dentro del intervalo de medicion sencillo
y, por lo tanto, se pueden interpretar erréneamente.

Diluir previamente el valor de medicion previsto de la muestra al intervalo de medicion
indicado por la prueba. En el caso de aguas con concentracion desconocida, por mo-
tivos de seguridad se deberan realizar andlisis con diluciones muy diferentes (1 + 9;
1 + 99) hasta que la Ultima dilucion confirme el valor obtenido anteriormente.

La digestion en el bloque térmico a 100/ 120 °C presenta un menor potencial de oxida-
cién que la digestion por microondas. En el caso de aguas residuales principalmente de
origen municipal, se podra aplicar este método si la matriz se mantiene inalterada du-
rante periodos prolongados. No obstante, de vez en cuando conviene verificar los valo-
res medidos mediante métodos comparativos (p. €j., con la digestion por microondas).

Es posible que con el producto de digestion peroxodisulfato no se detecten o solo se
detecten parcialmente los compuestos de dificil oxidacion. También cabe esperar una
digestion incompleta en el caso de muestras que consumen grandes cantidades de
oxidante (p. gj., muestras con una DQO superior a 1000 mg/L de O,).

Los componentes inorganicos amonio, nitrito y nitrato se registran en el valor medido
junto con los compuestos nitrogenados organicos, como aminodacidos, urea, aglutinan-
tes, etc.

3.3.3 Procedimiento

Pipetear 5,0 mL de solucion de muestra en un vaso de reaccion limpio vacio DE
16 mm (REF 91680), agregar una cucharada medidora naranja de reactivo de digestion
NANOCOLOR® NanOx N, obturar y agitar meticulosamente. Introducir el vaso de reac-
cién en un blogue térmico NANOCOLORP® y calentarlo 1 hora a 100 °C o 30 minutos a
120 °C. Extraer el vaso de reaccion, invertirlo brevemente y dejarlo enfriar.

Abrir el vaso de reaccion, agregar una cucharada medidora de reactivo de compensa-
cion NANOCOLOR® NanOx, obturar el vaso de reaccion y volver a agitarlo vigorosa-
mente.

Ahora, el contenido se puede utilizar como solucién de muestra para determinar el ni-
trégeno total TN, con la prueba 0-64 NANOCOLOR® Nitrato 50.

D

El pH de la muestra debe estar com-
prendido entre 5y 9.

Las concentraciones de nitrdgeno

que superen el intervalo de medicion doble
pueden simular valores de medicion inco-
rrectos.

En www.mn-net.com se pueden i

descargar gratuitamente las instrucciones de
NANOCOLOR® NanOx N.
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NANOCOLOR® VARIO 4

Bloque térmico para la
digestion fiable de muestras

Descubra la versatilidad

B Pantalla tactil con navegacion intuitiva por los menus

B Tiempos de calentamiento reducidos y gran estabilidad térmica
B CCl por medio de NANOCOLORP T-Set conforme a DWA-A 704

B DQO, Ny P totales en solo 30 minutos
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3.4 Determinacion del contenido total de metales y de fésforo
con NANOCOLOR® NanOx Metal

Para poder determinar el contenido total de metal o de fdsforo, se requiere primero una
digestion. Solo mediante una digestion se puede garantizar que todos los compuestos
metalicos o de fosforo presentes en la muestra se detecten en el andlisis posterior.

':
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NANOCONTROL NanOx Metall
Aufschlussreagenz
Decomposiion reagent
Réacti de minéralisation

Reactivo de descomposicion

NANOCONTROL NanOx Metal

Neutralisationsreagenz
Neutralisation reagent

Reactif de neutralisation
Reactivo de neutralizacion

AR NR

309
MAGHEREY NAGEL GmbH & Co. K&
T 432421 968.0-winn ot co"

30g
MACHEREY-NAGEL GmbH & Co. KG
Tol: +492421 960-0- . mn-neL

Figura 20: Reactivo de digestion NANOCOLOR® NanOx Metal (REF 918978)

3.4.1 Principio de la digestion

El principio de la digestion oxidativa es la deteccion del fosforo total y de metales o
iones metalicos con enlaces complejos presentes en un estado de oxidacién, en el que
no se podrian detectar sin digestion. La digestion se lleva a cabo mediante calor con
peroxodisulfato de sodio en un blogue térmico o en el microondas.

Tras la digestion, se agrega el reactivo de neutralizacion (bicarbonato de sodio) para
ajustar el pH.

3.4.2 Notas sobre la solucion de prueba

Antes de la digestion, se debera homogeneizar la muestra para obtener una muestra
representativa.

Diluir previamente el valor de medicidn previsto de la muestra al intervalo de medicion
indicado por la prueba. En el caso de aguas con concentracion desconocida, por mo-
tivos de seguridad se deberan realizar analisis con diluciones muy diferentes (1 + 9;
1 + 99) hasta que la Ultima dilucion confirme el valor obtenido anteriormente.

NANOCOLOR® NanOx Metal es apto para la digestion en el bloque térmico a 100/
120 °C y en el microondas. La digestion en el bloque térmico presenta un menor po-
tencial de oxidacion y se debera verificar mediante diluciones y comparaciones con
la digestién en microondas. Es posible que con el producto de digestion peroxodi-
sulfato no se detecten o solo se detecten parcialmente los compuestos de dificil oxi-
dacion. También cabe esperar una digestion incompleta en el caso de muestras que
consumen grandes cantidades de oxidante (p. €., muestras con una DQO superior a
1000 mg/L de O,).

En el caso de soluciones de muestra con una concentracién ain desconocida de com-
puestos metalicos o de fésforo, o en el caso de muestras con un presunto consumo
elevado de oxidantes, se recomienda preparar varias muestras con diferentes dilucio-
nes (p. ej., 1 +1, 1 + 9), para garantizar la fiabilidad del valor analitico obtenido poste-
riormente. La dilucién se debera incluir en el célculo del valor de medicion.

El peroxodisulfato oxida todos los
compuestos de fosforo a fosfato y todos los
compuestos metalicos a estados de oxida-
cion superiores analizables.
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En www.mn-net.com se pueden i

descargar gratuitamente las instrucciones de
NANOCOLOR® NanOx Metal.

La digestion XL permite determinar 4 4

pruebas de metales por cubeta XL.
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3.4.3 Procedimiento

Introducir 6,0 mL de la solucién de muestra en un vaso reaccion vacio DE 16 mm
(REF 91680), agregar 1 cucharada medidora naranja de reactivo de digestion
NANOCOLOR® NanOx Metal, obturar y agitar enérgicamente. Insertar el vaso de reac-
cion en el bloque térmico y calentarlo 30 minutos a 120 °C o 1 hora a 100 °C. Extraerlo
del bloque térmico, dejarlo enfriar e invertirlo brevemente.

La solucion de digestion debe ser transparente e incolora. De lo contrario, volver a reali-
zar la digestion. En el caso de un sedimento insoluble, se debe dejar que se deposite y
se debera utilizar Unicamente el sobrenadante para el andlisis posterior.

Invertir el vaso de reaccion una vez boca abajo y abrirlo después; comprobar la ausen-
cia de perdxido con QUANTOFIX® Perdxido 25 (REF 91319). Si aun quedaran peroxi-
dos, volver a calentar la solucién de digestion sin agregar mas reactivo de digestion
NANOCOLOR® NanOx Metal.

Si la solucién de digestion ya no contiene perdxido, agregar con cuidado (formacién de
gases) 3 microcucharadas de reactivo neutralizante NANOCOLOR® NanOx Metal, obtu-
rarla y agitarla vigorosamente una vez mas. El pH debe estar entre 3y 7; de lo contrario,
utilizar mas reactivo neutralizante.

Ahora se puede utilizar el contenido como solucién de muestra para los analisis de fos-
foro y metales mencionados, prestando atencion a que, si se modifica el volumen de la
muestra, el resultado de medicion de las pruebas con cubetas rectangulares se debe
multiplicar por el factor de dilucion correspondiente.

Digestion XL:

Ademas de la digestion estandar, también se puede realizar una digestion XL. En lugar
de 6 mL de solucidn de muestra, se digieren 17 mL de solucidon de muestra por cube-

ta. Tenga en cuenta que para esta digestion se requieren cubetas de mayor tamafio
(REF 91622) y también un bloque térmico diferente (REF 919350.1).

Esta digestion es ideal cuando se deben determinar varios parametros metdlicos.
Accesorios necesarios:

Blogue térmico NANOCOLOR® VARIO C2 M (REF 919350.1)

Cubeta de digestion NANOCOLOR® DE 22 mm (REF 91622)

Pipetear 17 mL de solucion de muestra en un vaso de reaccion (REF 91622) vacio,
agregar 3 cucharadas medidoras naranjas de reactivo de digestion NANOCOLOR® Na-
nOx N, obturar y agitar meticulosamente. Insertar el tubo de reaccién en el bloque
térmico NANOCOLOR® VARIO C2 M (REF 919350.1) y calentarlo 30 minutos a 120 °C
0 1 hora a 100 °C. Extraerlo del blogque térmico, dejarlo enfriar e invertirlo brevemente.

La solucién de digestion debe ser transparente e incolora. De lo contrario, volver a reali-
zar la digestion. En el caso de un sedimento insoluble, se debe dejar que se deposite y
se debera utilizar unicamente el sobrenadante para el andlisis posterior.

Invertir el vaso de reaccidn una vez boca abajo y abrirlo después; comprobar la ausen-
cia de perdxido con QUANTOFIX® Perdxido 25 (REF 91319). Si aun quedaran peroxi-
dos, volver a calentar la solucién de digestion sin agregar mas reactivo de digestion
NANOCOLOR® NanOx Metal.

Si la solucion de digestion no contiene perdxido, agregar con cuidado (formacion de
gases) 3 cucharadas medidoras negras de reactivo neutralizante NANOCOLOR® Na-
nOx Metal (tener en cuenta las instrucciones generales para la realizacion), obturarla y
agitarla vigorosamente una vez mas. El pH debe estar entre 3y 7; de lo contrario, utilizar
mas reactivo neutralizante.



Ahora se puede utilizar el contenido como solucion de muestra para los andlisis de
fésforo y metales mencionados, prestando atencién a que, si se modifica el volumen
de la muestra, el resultado de medicion de las pruebas con cubetas rectangulares se
debe multiplicar por el factor de dilucion correspondiente. Una vez finalizado el andlisis,
eliminar la solucion de digestion del recipiente de digestion y limpiarlo con un cepillo
para botellas y aclararlo con agua destilada.

Nota sobre la digestion XL:

iSi se utilizan dos recipientes de digestion grandes, se pueden insertar en el bloque
térmico como maximo cuatro vasos de reaccion adicionales con DE 16 mm.

3.4.4 Parametros

Tras la digestion con NANOCOLOR® NanOx Metal, se pueden determinar diversos pa-
rametros metalicos. No es necesario agregar neutralizante tras la digestion en todos
los parametros. En la encontrard una comparacion de los pardmetros que se
pueden determinar y qué particularidades se deberan tener en cuenta.

Tras la digestion con NANOCOLOR® NanOx Metal,

se pueden realizar las siguientes determinaciones:

Realizacion normal Realizacion modificada
- Prueba 0-98 Aluminio 07 @ - Prueba 0-24 Cromato 5 (cromo)®
- Prueba 1-02 Aluminio® - Prueba 1-25 Cromato (cromo)®
- Prueba 0-14 Cadmio 2 - Prueba 1-36 Hierro®
- Prueba 1-51 Cobalto - Prueba 0-37 Hierro 3 °
- Prueba 0-61 Niquel 7 - Prueba 1-53 Cobre ©
- Prueba 0-71 Niquel 4 - Prueba 0-54 Cobre 7 ¢
- Prueba 1-62 Niquel - Prueba 0-53 Cobre 5
- Prueba 0-76 Fosfato 1 (fésforo) - Prueba 0-79 Fosfato 50 (fésforo) P

- Prueba 0-81 Fosfato 5 (fésforo)

- Prueba 0-80 Fosfato 15 (fésforo)
- Prueba 0-55 Fosfato 45 (fésforo)
- Prueba 1-95 Zinc

- Prueba 0-96 Zinc 4

@ Solo se puede realizar en el microondas.

® Se puede omitir el paso 2, «Adicién del reactivo neutralizante NANOCOLOR® NanOx».
° En lugar del reactivo de neutralizacién, utilizar doble cantidad de reactivo R1.

9 En lugar del reactivo de neutralizacion, utilizar doble cantidad de reactivo R2.

Figura 21: Posibles determinaciones tras la digestion con NANOCOLOR® NanOx Metal

3.5 Consejos y trucos

Homogeneizacion
- En cualquier caso, la homogeneizacion se debera llevar a cabo antes de la digestion.
Solo asi se obtendra una muestra representativa y un resultado de andlisis significativo.

Tras la digestion, la solucion de digestion debe ser transparente e incolora. De lo
contrario, volver a realizar la digestion. En el caso de un sedimento insoluble, se debe
dejar que se deposite y se debera utilizar Unicamente el sobrenadante para el andlisis
posterior.

Neutralizacién

- Tras la digestion, la muestra se debe neutralizar segun la prueba especifica. No es
necesaria una neutralizacion para todas las pruebas siguientes. En las instrucciones se
indica el intervalo de pH correspondiente. En las pruebas que se realizan en un inter-
valo de pH acido (como, por ejemplo, cromo total), no se requiere una neutralizacion.
Para mas informacidn, consulte las instrucciones de NANOCOLOR® NanOx Metal.

Si se utilizan do:

O

S recipientes de

digestion grandes, se pueden utilizar como
maximo cuatro vasos de reaccion adicionales

con DE 16 mm.
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Necesidad de la digestion

- Siempre se debera realizar una digestion cuando se exija determinar el contenido
total de un compuesto, por ejemplo, en virtud del Reglamento sobre aguas residuales
aleman , Anexo 40, o de unas instrucciones de trabajo (como las relativas a la DQO o
al TOC). Ademas, se debera realizar una digestion si se sospecha que la solucién de
muestra contiene compuestos poco solubles o en forma de complejos.

Turbidez

- Una muestra turbia no se filtra antes de la digestion. Durante la filtracion, es posible
que se eliminen los compuestos poco solubles, por lo que no se digeriran ni analiza-
ran. En consecuencia, se produciran resultados inferiores a los reales.

Maletin de analisis NANOCOLOR® DQO

Maletin de mantenimiento para plantas
depuradoras pequenas

Todo incluido, todo suministrado

B Compacto y a mano
Tu estacion de medicion portatil de la DQO

B Seguro e inteligente
Disefno resistente para un transporte seguro
B Rapido y fiable
Resultados fiables de DQO en solo 45 minutos
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4. Parametros importantes en el analisis del agua y de las aguas residuales

La calidad de una muestra de agua depende en gran medida de la cantidad de determi-
nados parametros quimicos o bioldgicos que contenga. En funcidn de la concentracion
de los parametros introducidos, no habra alteracion de las aguas. Para comprender
mejor los analisis, el significado de cada parametro y las relaciones quimicas, es nece-
sario contar con algunos conocimientos tedricos previos.

En este apartado se trataran con mas detalle los parametros mas importantes en el
andlisis del agua y de las aguas residuales.

4.1 Parametros para plantas depuradoras

El grado de contaminacién de las aguas residuales se indica en las plantas depuradoras
mediante parametros clave. Ademas de los importantes parametros sumarios, como
DQO o nitrégeno total, también algunos parametros individuales desempefian un papel
importante.

A continuacion se explican conceptos basicos Utiles, indicaciones sobre la preparacion
y conservacion de muestras, asi como los principios de reaccion relativos a los parame-
tros mas importantes de las plantas depuradoras.

4.1.1 Amonio (NH,)

Los compuestos de amonio estan presentes en muchas aguas superficiales y en al-
gunas aguas subterraneas. Ademas, siempre estan presentes en las aguas residuales
municipales y, a menudo, en las aguas residuales comerciales e industriales. Existen
diversas causas que explican la presencia de compuestos de amonio en los distintos
tipos de aguas. Por ejemplo, pueden ser el resultado de residuos quimicos o de pro-
cesos de degradacion bacteriana de compuestos organicos que contienen nitrégeno.
Estos ultimos indican la contaminacion del agua con heces o la presencia de otros pro-
cesos de descomposicion o putrefaccion. Los compuestos de amonio también llegan a
nuestras aguas a través de las lluvias, que arrastran los componentes de los fertilizantes
sintéticos. En el reino mineral, casi todas las rocas magmaticas contienen pequefias
cantidades de sales de amonio.

En aguas puras, el contenido de amonio es inferior a 0,1 mg/L; los casos excepcionales
con concentraciones de hasta 1 mg/L son las aguas de los pantanos y también deter-
minadas aguas subterraneas con contenidos elevados de hierro y manganeso (p. €j.,
en las Tierras bajas del norte de Alemania). En aguas contaminadas se pueden detectar
concentraciones de hasta 10 mg/L.

La toxicidad en las aguas piscicolas depende en gran medida del pH del agua. Los
compuestos de amonio son inocuos a valores de pH bajos. Sin embargo, a medida
que aumenta el pH, también aumenta la proporcion de amoniaco toxico para los peces,
como se desprende claramente del siguiente equilibrio, dependiente del pH, entre los
iones de amonio y el amoniaco:

NH,* + OH- NH; + H,0
pH < 7 (acido) pH > 7 (alcalino)

Con un pH de 6, el equilibrio se inclina casi por completo hacia el lado izquierdo; con
un pH de 8, ya hay un 4 % de amoniaco; con un pH de 9, un 25%; y con un pH de
10, hasta un 78 % de amoniaco (a una temperatura del agua de 17 °C). El grado de
toxicidad depende del tiempo de exposicion, la temperatura y el tipo de pez. Se indica
que 1 mg/L de NHj es la concentracion media letal para los peces.

Los niveles elevados de amonio también afectan gravemente al contenido de oxigeno
de las aguas, ya que durante la oxidacion bacteriana del amonio a nitrato («nitrificacion»)
se consume oxigeno (Oy):

NH4+ +2 02 ol Hzo —_— NOS_ +2 |_|3C)+

La nitrificacion es esencial para el proceso de autolimpieza del agua; sin embar-
go, si los niveles de amonio o amoniaco son excesivos, esta provoca un mayor
consumo de oxigeno vy, por lo tanto, la muerte de los peces (mas informacion en
l.1.5 Nitrificacion, pagina 44).

La toxicidad en las aguas piscicolas

depende en gran medida del pH del agua.

NH,* = ion de amonio ﬁ

OH" = ion de hidroxido
NHj; = amoniaco

H,O = agua

O, = oxigeno

NO;™ = ion de nitrato
Hs;O* = ion de hidronio
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A diferencia del amoniaco libre, las
sales de amonio no son toxicas.

R-Cl = &cido dicloroisocianurico
R = resto general

NaOH = hidréxido de sodio
NaOCI = hipoclorito de sodio
NHz = amoniaco

NH,CI = cloramina

36 | www.mn-net.com

@

[

El proceso de nitrificacion se aprovecha en las plantas depuradoras biolégicas para la
depuracion. Por ello, el control de los parametros implicados —amonio, nitrito y nitra-
to— reviste una importancia fundamental. La concentracion de amonio en la entrada a
la planta depuradora determina las necesidades de oxigeno. Por lo tanto, el contenido
residual de amonio en el efluente de la planta depuradora proporciona informacion so-
bre la eficacia de la instalacion.

El amoniaco es un téxico celular para los organismos superiores. Se produce como
producto intermedio del metabolismo en el cerebro, los musculos, el higado, el intestino
y los rifiones. En el organismo, el amoniaco se neutraliza inmediatamente al reaccionar
con el dioxido de carbono para formar urea 'y por conversion en glutamina. A diferencia
del amoniaco libre, las sales de amonio no son téxicas.

4.1.1.1 Principio de reaccion

La determinacion colorimétrica y fotométrica se lleva a cabo segun la reaccion de
Berthelot (el principio de la reaccidon es andlogo al de las normas DIN 38406-E5,
ISO 7150-1, APHA 4500-NH3-F y EPA 350.1).

En una solucién muy alcalina (pH ~ 12,6), el amonio o el amoniaco reaccionan con hi-
poclorito y salicilato, en presencia de nitroprusiato de sodio (nitrosopentacianoferrato(lll)
de sodio) como catalizador, para formar un indofenol azul.

En la primera etapa de la reaccion, se genera hipoclorito in situ a partir del acido diclo-
roisocianurico en el medio alcalino.

R-Cl + NaOH ——— = NaOClI + R-H

Este reacciona con el amoniaco formando cloramina.

NH; + NaOCl ————» NH,CI + NaOH
Las cloraminas forman, con una cantidad catalitica de nitroprusiato sddico y fenoles (en

este caso: salicilato de sodio), una quinonimina. Esta se combina con otro equivalente
de salicilato de sodio, dando lugar a la formacion de un indofenol azul.

N
NaO,C LG Nay[Fe(CN):NO] _ NaO,C ~g
N Nitroprusiato de sodio
HO 0

Quinonimina

NaO,C :
HO

Sallicilato de sodio

Salicilato de  Cloramina

sodio

NaO,C CO,Na

Indofenol (azul)

4.1.1.2 Conservacion de muestras

- Una vez estabilizado el pH con H,SO, a un valor de 1-2 y tras la filtracion in situ, la
muestra se puede conservar durante un maximo de 7 dias hasta el inicio del andlisis
(recipiente de conservacion: frasco de PE o de vidrio).

4.1.1.3 Consegjos y trucos

Aptitud para agua de mar

- Practicamente todas las pruebas VISOCOLOR® y NANOCOLOR® Amonio permiten
analizar agua de mar; en algunos casos se requiere para ello una dilucion (1:1 01 + 9).
Para informacion detallada, consulte las instrucciones de la prueba correspondiente.



pH

- La solucién de reaccion o la muestra no deben ser demasiado acidas. Las muestras
muy acidas y las tamponadas se deberan ajustar antes del andlisis al intervalo de pH
necesario con disolucidn de hidréxido soédico. En funcion del kit de analisis y del inter-
valo de medicion, se requieren distintos valores de pH de la solucion de muestra. La
indicacion detallada figura en las instrucciones de la prueba.

- Segun del valor de pH, el nitrdgeno amoniacal presente en las aguas esta en equilibrio
NH,*/NH; (NH,OH); ambas formas se cuantifican integramente en el andlisis.

- Se deben observar los valores de pH de la solucion de muestra indicados en las ins-
trucciones de la prueba.

Temperatura de reaccién

- Es imprescindible observar la temperatura de reaccion. El tiempo de reaccion de
15 minutos solo es valido para T = 20 °C. A temperaturas diferentes, los resultados
pueden ser inferiores a los reales.

Interferencias
- Las aminas primarias reaccionan como los iones de amonio y dan lugar a resultados
superiores a los reales.

- Las sustancias que consumen cloro pueden, en funcidn de su concentracion, reducir
el valor de medicion o impedir por completo la reaccion.

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.

- En el caso de muestras con una concentracion excesiva (concentracion multiple) de
sustancias oxidables, como p. gj., un valor elevado de DQO, se inhibe la formacion de
color. En este caso, el problema se puede solucionar mediante la dilucion.

Realizacién del andlisis

- Tras la adicion del reactivo R2 en los ensayos con cubetas redondas NANOCOLORP,
no deje la cubeta abierta durante demasiado tiempo, ya que, de lo contrario, se esca-
para el gas NH; y existe el riesgo de resultados inferiores a los reales.

- Se obtiene una reproducibilidad dptima en aguas con bajos niveles de contaminacion.
En caso de contaminacion intensa pueden producirse errores y se requiere una des-
tilacion previa.

Turbidez

- Filtrar en caso de turbidez; las turbideces dan lugar a resultados de medicion erréneos:
En caso de turbidez dispersa gruesa, filtrar con papel de filtro cualitativo (p. €j., 615);
en caso de turbidez dispersa mediana, con papeles de filtro de fibra de vidrio (p. €j.,
MN 85/70 BF) o el kit de filtracién por membrana GF/PET de 0,45 pm; en caso de
turbidez dispersa fina, con el kit de filtracidon por membrana de 0,45 pm o GF/PET de
0,45 pm.

4.1.2 Demanda bioquimica de oxigeno (DBO)

La demanda bioguimica de oxigeno a los 5 dias (DBO;) es, junto con la demanda
quimica de oxigeno (DQO), el parametro sumario de rendimiento mas importante para
evaluar el grado de contaminacion de una masa de agua.

La DBO se define como la cantidad de oxigeno en relacion con el volumen que consu-
men los microorganismos para descomponer por oxidacion las sustancias organicas
presentes en el agua a 20 °C. Por lo general, esta determinacion se realiza al cabo de
5 dias, por lo que a menudo también se habla del valor DBOs.

Por lo tanto, la DBO indica la proporcion de componentes organicos biodegradables
presentes en la solucidn de muestra. La determinacién se realiza por medio de la me-
dicién del consumo de oxigeno necesario para la degradacion oxidativa. La indicacion
se realiza en mg/L O,.

Como alternativa al contenido de oxigeno, se puede medir el contenido de didxido
de carbono por medio de los denominados métodos respirométricos. La medicion se
realiza mediante la adicion de hidréxido de sodio, que reacciona con el CO, generado
formando carbonato de sodio y creando una presion negativa.

Cuantos mas nutrientes organicos contenga la muestra, mayor sera la actividad me-

tabdlica de las bacterias y, por lo tanto, el valor de DBO resultante. A partir del valor

de DBO se puede determinar las caracteristicas de la muestra de agua y su actividad

bioldgica.

- Un valor elevado de DBO indica un alto contenido de sustancias organicas facilmente
degradables.
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La determinacién del consumo de i
oxigeno durante la degradacion del carbono
se Ve interferida por la degradacion del
nitrégeno. Como medida preventiva se utilizan
inhibidores de la nitrificacion.
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- Un valor reducido de DBO puede estar causado por una baja concentracion de sus-
tancias biodegradables, la presencia de compuestos de dificil degradacion o por un
error en la determinacion del valor de DBO.

A menudo, la DBO se analiza junto con la DQO. Si la diferencia entre ambos valores
es reducida, la muestra esta compuesta en su mayor parte por sustancias faciimente
biodegradables. No obstante, si la diferencia es muy grande, se puede deducir una
biodegradabilidad deficiente.

Ademas de la degradacion del carbono, en la solucion de muestra tiene lugar la de-
gradacion del nitrégeno. La degradacion del nitrégeno, también conocida como nitri-
ficacion, es la transformacion de amonio en nitrato, proceso que también implica el
consumo de oxigeno. La nitrificacion se suele producir después de la degradacion del
carbono. No obstante, para descartar cualquier interferencia, especialmente en el caso
de muestras con contaminacion reducida, se utilizan los denominados inhibidores de
la nitrificacion. El compuesto mas utilizado para ello es la N-aliltiourea (ATH o NATH).

En caso de concentraciones de DBO elevadas, se debera agregar necesario afiadir a
la muestra lo que se conoce como «agua de dilucién». El agua de diluciéon es agua del
grifo sin clorar que se ha aireado en la oscuridad durante al menos una hora. La con-
centracion de oxigeno deberd ser de al menos 8 mg/L.

Si la muestra se ha congelado o no contiene suficientes microorganismos, se debera
utilizar agua de inoculacion, es decir, agua de dilucién aireada e inoculada, para realizar
la dilucion. El agua de inoculacion se obtiene, por ejemplo, a partir de aguas residuales
municipales decantadas procedentes de la salida del pretratamiento o de la entrada
mecanica. Para mas informacion, consulte las instrucciones del kit de accesorios DBO
(REF 916925).

4.1.2.1 Principio de reaccion

La DBO se determina midiendo la concentracion de oxigeno. Los microorganismos
consumen oxigeno y transforman las sustancias organicas en didxido de carbono.

C+0, CO,T

Figura 22: Principio de la determinacién de la DBO

La determinacion simplificada de la demanda bioguimica de oxigeno se realiza tras 5
dias (DBOs) con muestras sin diluir y sin incluir una muestra de control, segun lo esta-
blecido en DIN EN 1899-2-H52. La incubacion de la muestra sin diluir enriquecida con
oxigeno se lleva a cabo en cubetas redondas durante 5 dias a 20 + 1 °C en la oscuri-
dad. La determinacion del oxigeno disuelto tras 5 dias se realiza con base en el método
de Winkler. La incubacioén de la muestra y la medicion del oxigeno (al cabo de 5 dias) se
realizan en la misma cubeta redonda (REF 985825).

En el andlisis segun el método DIN (DIN EN 25813-G21), la determinacion de la DBOsg
se realiza segun el denominado «principio de dilucion». La concentracion de oxigeno
se mide inmediatamente después de la preparacion de la muestra y tras cinco dias de
incubacioén en frascos de Winkler (REF 985822).

Ambos principios de reaccion son andlogos a los de las normas DIN EN 1899-1-H51 y
DIN EN 25813-G21.

4.1.2.2 Conservacion de muestras

- Inmediatamente después de la extraccion, conserve la muestra en un frasco lleno
hasta el borde (jsin burbujas de aire!), herméticamente cerrado y a una temperatura de
entre 1y 5 °C, en un lugar oscuro hasta el momento de realizar el analisis.

- Inicie el andlisis lo antes posible y, como maximo, en un plazo de 24 horas. Para una
conservacion mas prolongada, congele una muestra.



4.1.2.3 Consejos y trucos

Informacién de fundo

- La prueba mide el consumo de oxigeno. Si el consumo de oxigeno del agua de dilu-
Cion es excesivo, los resultados de la medicion seran erréneos. Si se utiliza agua de
dilucion, mida el contenido de oxigeno de la muestra de control el dia cero (debe con-
tener al menos 8 mg/L de O,) y el dia 5, antes de iniciar las mediciones. Si la diferencia
es superior a 2 mg/L O,, el consumo de oxigeno del agua de diluciéon es demasiado
elevado. Aumente el tiempo de ventilacion o compruebe si hay iones interferentes.

- Si se utiliza agua de inoculacion en lugar de agua de dilucion, se aplica lo mismo que
en el punto anteriormente descrito. El agua de inoculacion no debera consumir mucho
oxigeno. En este caso también se recomienda realizar una medicion de oxigeno el dia
0y el dia 5 antes de iniciar el andlisis. Si el consumo de oxigeno es excesivo, se de-
bera comprobar la DQO del agua de inoculacion. La DQO no debe superar 300 mg/L
de O,. En caso de concentraciones mayores, agregue menos agua de inoculacion al
agua de dilucion o, si es posible, prescinda de ella por completo.

Aptitud para agua de mar

- Es posible realizar analisis del agua de mar.

pH

- El pH debe estar entre 6 y 8. Las variaciones del pH dan lugar a resultados erréneos.
Si pH es demasiado acido o alcalino, ajustelo con disolucion de hidréxido sddico 0,1
N o &acido clorhidrico 0,1 N.

Interferencias

- La acumulacion de productos metabdlicos microbianos especificos, asi como de sus-
tancias téxicas para los microorganismos (p. €j., micotoxinas, cloro libre, determina-
dos metales pesados), puede provocar una disminucion del consumo de sustrato vy,
por lo tanto, una reduccion de la DBOs.

- Las sales de hierro(ll), el dioxido de azufre y el sulfuro de hidrogeno consumen oxigeno
y también alteran el resultado de la medicion de la DBOs.

- La presencia de algas o microorganismos nitrificantes puede producir resultados mas
elevados.

- En presencia de cloro libre o combinado, eliminelo afiadiendo una cantidad adecuada
de sulfito de sodio.

4.1.3 Demanda quimica de oxigeno (DQO)

La demanda quimica de oxigeno (DQO) es uno de los parametros mas importantes
para la evaluacion de las aguas residuales industriales y municipales. Como parametro
sumario, la DQO recoge todos los componentes quimicamente oxidables del agua. Por
lo tanto, esta no solo incluye sustancias biodegradables (como en el caso de la DBO),
sino también compuestos quimicos que no se pueden determinar mediante oxidacion
bioldgica (p. gj., compuestos nitrogenados como nitritos). Ademas, destaca frente a la
DBO por su disponibilidad mas rapida.

Por lo tanto, la DQO indica la contaminacién de la muestra de agua vy, por ello, se utiliza
también como parametro de evaluacion para determinar las unidades de dafio en el
caso de vertidos en el marco de la Ley alemana de tasas de aguas residuales.

Por definicion (ISO 15705), la DQO es la cantidad de oxigeno relacionada con el vo-
lumen equivalente a la masa de dicromato de potasio que se consume, en las condi-
ciones de andlisis especificadas, para oxidar las sustancias oxidables contenidas en
la muestra de agua. Como reactivos auxiliares se indican el sulfato de mercurio y el
sulfato de plata, asi como el &cido sulfurico.

La DQO no es una magnitud cuantitativa, sino que representa un parametro de rendi-
miento (una necesidad), como se ilustra en el siguiente ejemplo:

KoCryO; + 8 Hf ———— = 3<O> +2Cr* + 2K + 4 H,0

El dicromato de potasio forma en medios acidos compuestos reactivos del oxigeno
< O>, es decir, al reaccionar con iones de hidrogeno.

CH;OH + 3 < O> ———» CO, + 2 H,O

@

La prueba DBO mide el consumo de
oxigeno.

La DQO mide todos los componentes
quimicamente oxidables de la muestra.

K,Cr,0O, = dicromato de potasio
H* = ion hidrégeno

Cr** = ion de Cr(lll)

K* = ion de potasio

< O> = compuestos de oxigeno
H,O = agua
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En las pruebas de DQO con un /

intervalo de medicion reducido, se determina
la disminucion de la concentracion de dicro-
mato potasico. En cambio, en las pruebas de
DQO con un intervalo de medicion supe-

rior, el aumento de la concentracion de los
iones de Cr(lll).

Siete pruebas NANOCOLOR® ;

DQO cumplen los requisitos de la norma
DIN ISO 15705:2002.

KCgH5s0, = hidrogenoftalato de i
potasio

K,Cr,O; = dicromato de potasio
H,SO, = acido sulfurico
Cr,(SOy)s = sulfato de Cr(lll)
K,SO, = sulfato de potasio
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Estos compuestos del oxigeno son capaces de oxidar compuestos organicos, como el
etanol o el metanol a diéxido de carbono.

CH; + 4 < O> ———» CO, + 2 H,0O

El consumo de oxidantes no es proporcional al tamafio de la molécula. Por ejemplo,
la oxidacion de metanol consume menos oxidante que la del metano, que es una mo-
lécula mas pequefa, ya que en la reaccidon se consume menos oxigeno para formar
didxido de carbono y agua. De ello se deduce que el metano tiene un valor tedrico de
DQO mayor que el metanol.

A partir del consumo de dicromato potasico se puede deducir la DQO. El andlisis se
realiza mediante métodos fotométricos o por titulacion.

En funcién del intervalo de medicién, se determina la disminucion de la concentracion
de dicromato de potasio amarilla o el aumento de la concentracion de iones de cromo
(1) verdes. En todas las pruebas con un intervalo de medicion reducido, hasta la prue-
ba NANOCOLOR® DQO 300 (REF 985033), se aplica lo primero; a partir de la prueba
NANOCOLOR® DQO 600 (REF 985030), se determina el aumento del cromo (lll) verde.

Un paso importante en la determinacion de la DQO es la digestion. Segun la norma
DIN 38409-H41, la digestion se realiza durante dos horas a 148 °C. También es posible
realizar una digestion mas rapida a 160 °C en 30 minutos. Sin embargo, este diges-
tién rapida no se puede realizar en todas las pruebas. Observe las instrucciones de la
prueba correspondiente. Por motivos de seguridad, no es posible realizar una digestion
DQO en el microondas de forma andloga a las digestiones con NANOCOLOR® NanOx
N y NANOCOLOR® NanOx Metal.

4.1.3.1 Principio de reaccion

La demanda quimica de oxigeno del agua se determina mediante oxidacion catalizada
por plata (aumento de la oxidabilidad de las sustancias alifaticas) con dicromato de
potasio/acido sulfurico, en 2 horas a 148 °C. El sulfato de mercurio fija el posible clo-
ruro presente en forma de cloruro de mercurio no disociado, evitando asi su oxidacion
indeseada a cloro elemental. El sulfato de plata actia como catalizador para aumentar
la oxidabilidad de las sustancias alifaticas. De este modo, se evitan los resultados infe-
riores a los reales.

El principio de reaccion es anélogo al de las normas DIN 38409-H41, APHA 5220-D y
EPA 410.4. Asimismo, siete pruebas NANOCOLOR® DQO cumplen los requisitos de la
norma DIN ISO 15705:2002.

La reaccion principal se representa en la siguiente ecuacion con hidrogenoftalato de
potasio (KHP), que sirve como sustancia de referencia:

2 KCaH50, + 10 K,Cr,0; + 41 H,SO, —= 16 CO, + 46 H,0 + 10 Cry(SO,); + 11 K,SO,

Dado que cada molécula de dicromato de potasio (K,Cr,0O;) tiene el mismo poder oxi-
dante que 1,5 moléculas de O,, la reaccién equivalente es:

2 K08H504 +15 02 T H2804 —» 16 COZ + 6 HQO + K2804

Por lo tanto, dos moléculas de KHP consumen 15 moléculas de oxigeno. En conse-
cuencia, la DQO tedrica de un miligramo de KHP es de 1,175 miligramos de oxigeno
Oy

Ventajas del sistema de andlisis NANOCOLOR® frente a la norma DIN 38409-H41

- Menor cantidad de mercurio toxico

- En general, menor cantidad de reactivos toxicos y nocivos

- Todos los reactivos ya estan predosificados en las cubetas redondas

- Riesgo de accidente considerablemente menor para el usuario

- Resultados reproducibles gracias al andlisis fotométrico



4.1.8.2 Conservacion de muestras

- La muestra extraida debe ser lo mas representativa posible de la DQO del agua que
se debe analizar, por lo que se debera mezclar meticulosamente u homogeneizar en
un mezclador.

- Los andlisis de DQO se deben realizar lo antes posible tras la toma de mues-
tras. Si esto no fuera posible, se agregaran 2 mL de acido sulfurico concentra-
do (H,SO,4) a 1L de muestra. En este caso, el pH se debera reducir a 2 0 menos:
- Conservacion de la muestra acidificada a temperatura ambiente: Analisis en un plazo

de 7 dias.

- Conservacion de la muestra acidificada a 4 °C: Andlisis en un plazo de 28 dias.

4.1.3.3 Consejos y trucos

Digestion

- La digestion répida no es posible en todas las pruebas de DQO. En funcién de la com-
posicion, el contenido de agua es mayor, lo que provoca una mayor presion de vapor
durante la digestion y aumenta el riesgo de estallido de la cubeta. Encontrara mas
informacion sobre las digestiones en las instrucciones de prueba correspondientes

Informacién de fondo
- La sustancia de referencia es el KHP (hidrogenoftalato de potasio).

- Las pruebas con cubetas redondas NANOCOLOR® DQO presentan ventajas con res-
pecto a la norma DIN 38409-H41 en cuanto al uso de compuestos quimicos téxicos
y ala facilidad de manejo. Asimismo, siete pruebas NANOCOLOR® DQO cumplen los
requisitos de la norma DIN I1ISO 15705:2002.

Filtracion

- En el caso de los parametros sumarios, la muestra no se filtra antes de la digestion.
Mediante la filtracion, los compuestos poco solubles y dificiles de oxidar no se tienen
en cuenta en el andlisis, 10 que da lugar a resultados de medicion erréneos.

- Para determinar la DQO disuelta, se recomienda filtrar las muestras turbias con el kit
de filtracion por membrana de 0,45 um (REF 91650/91652) o el papel de filtro de fibra
de vidrio MN 85/90 BF. Estos filtros se han probado y validado especificamente para
este fin.

Aptitud para agua de mar
- En principio, el andlisis del agua de mar no es posible debido a la interferencia del
cloruro.

Interferencias

- En el caso de concentraciones de cloruro elevadas, la muestra se debera diluir o
se debera utilizar un enmascarador de cloruro. Los contenidos reducidos de cloruro
quedan enmascarados por el sulfato de mercurio(ll) presente en la cubeta redonda. La
cantidad de cloruro enmascarable se indica en las instrucciones de la prueba.

Turbidez
- En las cubetas redondas para DQO con sentido de medicion negativo (hasta el mode-
lo DQ 300 inclusive), la turbidez da lugar a resultados inferiores a los reales.

- En las cubetas redondas para DQO con sentido de medicion positivo (a partir del
modelo DQ 600 inclusive), la turbidez da lugar a resultados superiores a los reales.

Dilucion

- Para las diluciones se debe utilizar siempre agua especial sin DQO.

4.1.4 Nitrato (NOgz)

Los iones de nitrato estan presentes en aguas subterraneas y superficiales, asi como
en aguas residuales municipales e industriales, en diferentes concentraciones (por lo
general, hasta unos 20 mg/L). En las muestras de agua estan presentes casi exclusi-
vamente en forma disuelta. Los niveles de nitratos de entre 15 y 50 mg/L indican una
influencia antropdgena. Llegan a las aguas residuales municipales, entre otras cosas,
como productos finales de la nitrificacion (ver también f.1.5 Nitrificacion, pagina 44
o $.1.1 Amonio (NH,), pagina 35).

La nitrificacion es la oxidacion bacteriana del amonio y otros compuestos organicos
nitrogenados, que se producen en grandes cantidades como productos de excrecion
humana y animal o se generan durante los procesos de descomposicion de sustancias
organicas. Los nitratos también llegan a las aguas superficiales y subterraneas a partir
de los componentes solubles en agua de los fertilizantes sintéticos.

O

La digestion rapida no es posible en
todas las pruebas de DQO.

O

En el caso de los parametros
sumarios, la muestra no se filtra antes de la

digestion.
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El nitrato es un indicador de contami-

nacion y uno de los parametros quimicos mas
importantes para evaluar la calidad del agua
potable.

En lo que respecta a la alimenta-

cién humana, cabe destacar especialmente
algunas hortalizas con un alto contenido

en nitratos, como espinacas, soja, acelgas,
remolacha o rdbanos.
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Por lo tanto, el nitrato, al igual que los demas parametros relacionados con el nitrégeno
"amonio y nitrito" es un indicador del grado de contaminacién de una masa de agua.
Para evaluar la capacidad de autodepuracion de una masa de agua, es importante
determinar si un contenido elevado de nitratos va acompanado de concentraciones
igualmente elevadas de amonio y nitritos.

Si no es asi, la capacidad de autodepuracion es suficiente para la mineralizacion de las
sustancias organicas. La concentracion de nitratos es uno de los parametros quimicos
mas importantes para evaluar la calidad del agua potable. El valor de referencia de la
UE es de 25 mg/L.

Para evaluar con precision el agua potable, es imprescindible conocer con exactitud
las concentraciones de nitritos y amonio, asi como las relaciones entre ambos. Si, por
ejemplo, en unas aguas (subterraneas) contaminadas con compuestos nitrogenados se
registran niveles elevados de amonio y reducidos de nitrato, estan presentes las deno-
minadas condiciones reductoras. Esta reduccion de nitratos la provocan, entre otros,
por bacterias y hongos (estreptomicetos). En un medio con bajo contenido de oxigeno
(O, < 5 mg/L), se reduce primero el nitrato (NOz?) a nitrito (NO,), que a su vez se de-
grada, por ejemplo, a nitrégeno gaseoso elemental (N,). Otras bacterias, en cambio,
reducen el nitrito (NO,-) a amonio (NH,*). En aguas subterrdneas no contaminadas ricas
en oxigeno, la situacion es la contraria. Aqui tiene lugar la oxidacion del amonio (NH,*)
y del nitrito (NO,-) por bacterias nitrificantes (Nitrosomonas, Nitrococcus, Nitrobacter)
para formar nitrato (NO;-).

Si las concentraciones elevadas de nitratos no se pueden atribuir geolégicamente a
yacimientos de salitre (sobre todo cuando estan presentes en las aguas subterraneas),
siempre se trata de un caso de contaminacion.

El nitrato y el nitrito se utilizan a menudo como aditivos en la elaboracion de productos
camicos («salmuera»). Por un lado, se consigue prolongar la vida Util mediante la inhibi-
cién de los microorganismos causantes de la descomposicion. Por otro lado, se forma
el color rojo caracteristico de la salmuera (que da lugar al aroma tipico de salmuera), en
el que la mioglobina, el pigmento muscular, se transforma en mioglobina de 6xido de
nitrdgeno mediante la aposicion de oxido de nitrégeno (NO).

La contaminacion de las aguas subterraneas por nitratos constituye una alteracion gra-
ve de la calidad del medio ambiente. Los niveles elevados de nitratos tienen repercusio-
nes negativas en la ecologia de las aguas, pero también pueden afectar a la calidad del
agua potable y, por lo tanto, provocar trastornos de la salud. Los niveles elevados de
nitratos pueden ser perjudiciales para la salud humana. El nitrato se puede transformar
en el organismo, entre otras cosas, en nitrito, que inhibe el transporte de oxigeno por
parte de la hemoglobina, el pigmento rojo de la sangre.

El nitrato es, en principio, practicamente no toxico (las gastritis suelen aparecer solo a
partir de concentraciones superiores a 500 mg/L NO3"). Los riesgos que plantean los
nitratos se deben a que, en el organismo, las bacterias los transforman en parte en
nitritos (ver §.1.6 Nitrito (NO,"), pagina 47). Los productos de transformacion tercia-
rios del nitrato (formados en el organismo humano a partir del nitrito y las aminas) se
presentan como compuestos N-nitroso, que a su vez se clasifican como carcindgenos.
El nitrato bloquea, en funcion de la dosis, los mecanismos de transporte del organismo
humano necesarios para el yoduro.

La unidad es NO;~; también se utiliza a menudo NO3-N. La diferencia radica en que, en
el caso de NO3-N, solo se calcula la proporcion de nitrdgeno y no se tiene en cuenta la
proporcion de iones de oxigeno. El factor de conversion es de 4,43, lo que resulta de la
gran diferencia de masa (ver apartado p.1.6 Unidad, pagina 99).

mg/L de NO3~ mg/L de NOz-N

1 0,2
5 1,1
10 2,3
20 4,5
50 11
90 20

Tabla 5: Tabla de conversién mg/L de NOg~, mg/L de NO5-N




4.1.4.1 Principio de reaccion

En funcion de la gama de productos (VISOCOLOR® o NANOCOLOR®) y del kit de ana-
lisis, la prueba se basa en una de estas dos reacciones:

(@) Método de reduccién: En numerosos métodos de deteccion, el nitrato se reduce en
el primer paso a nitrito. En un segundo paso, se diazota una amina aromatica con el
nitrito formado y, a continuacion, se acopla para dar lugar a un colorante azoico de
color amarillo-rojo (VISOCOLORP®). En la prueba con cubeta rectangular, la reaccion
se produce, tras la reduccion a nitrito con &cido sulfanilico y 1-naftilamina, a un co-
lorante azoico rojo.

NOs~ Zn o NO,™
Reductor
HoN HoN
— L
G NH2 ' N02 G N:N
1,3-fenilendiamina 3-aminoanilina
NH,
N=N NH,
H,N H,N
=N —
1,3-fenilendiamina 3-aminoanilina Colorante azoico
amarillo-rojo

(b) Método DIN: Una segunda método de deteccion utilizado, anadlogo a las normas
DIN 38405-D9-2 ¢ ISO 7890-1, es la determinacion fotométrica como 4-nitro-2,6-di-
metilfenol.

La reaccion se lleva a cabo con 2,6-dimetilfenol en una mezcla de acido sulfdrico y
acido fosforico. En funcion del contenido de nitratos de la muestra, se lleva a cabo
una nitracion directa del dimetilfenol, con formacion de 4-nitro-2,6-dimetilfenol.

CH, (%
OH OH
+H"+ NOy ———» +H0
CH, ON CH,
2,6-dimetilfenol 4-nitro-2,6-dimetilfenol

4.1.4.2 Conservacion de muestras

- Por medio de la adicion de acido sulfurico hasta alcanzar un pH de 1-2, la muestra
se podra conservar hasta un maximo de 7 dias (recipiente de conservacion: frasco de
PE). Lo ideal es que la conservacion y el transporte se realicen a 4 °C y evitando la
exposicion a la luz.

4.1.4.3 Consgjos y trucos
Fuentes de error frecuentes

- En el caso de una disolucion insuficiente de los reactivos, existe el riesgo de obtener
resultados inferiores a los reales.

Informacion de fondo

- En las pruebas con cubetas rectangulares con espectrofotémetros, la cubeta debe
estar, como minimo, medio llena debido a la trayectoria del haz.

NO;™ = ion de nitrato ﬁ

Zn = zinc

NO,™ = ion de nitrito
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La nitrificacién la llevan a cabo bacte-
rias nitrificantes.
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Aptitud para agua del mar

- Las pruebas VISOCOLOR® Nitrato son adecuadas para el andlisis del agua de mar.
Para informacion detallada, consulte las instrucciones de la prueba correspondiente.
Las pruebas NANOCOLOR® Nitrato solo son adecuadas para el andlisis del agua de
mar en determinadas condiciones, ya que el cloruro interfiere en los resultados. El
cloruro se puede eliminar mediante dilucion o con cartuchos de eliminacion de cloruro.

pH
- Se deben observar los valores de pH de las soluciones de muestra indicados en las

instrucciones de la prueba. En caso necesario, ajuste el pH con acido sulfurico o di-
solucién de hidroxido sédico.

Temperatura de reaccion

- La temperatura de la muestra debe estar comprendida entre 18 y 30 °C. Sobre todo
a temperaturas mas bajas, la reaccion es considerablemente mas lenta y, por lo tanto,
puede dar lugar a resultados inferiores a los reales.

Interferencias

- Las sustancias oxidantes pueden provocar, segun la concentracion, resultados inferio-
res a los reales o incluso impedir por completo la reaccion.

- Un nivel de cloro superior a 10 mg/L provocara interferencias.

- El nitrito provocara interferencias a partir de 1 mg/L (principio de reaccion idéntico).
El nitrito se debera determinar previamente y destruir antes de la medicion. La elimi-
nacion del nitrito se lleva a cabo ahadiendo acido amidosulfurico (REF 918973) [1
cucharada medidora a 10 mL de solucion de muestra; esperar 10 minutos antes de
determinar los nitratos; el pH de esta solucién debe estar entre 2 y 3; de lo contrario,
ajustarlo con &cido sulfurico].

- Los coloides organicos, los acidos humicos, los iones de metales pesados coloreados
y las sustancias oxidantes y reductoras provocaran interferencias.

- Por lo general, los peroxidos interfieren en el andlisis de nitratos, ya que pueden pro-
vocar una coloracion ferruginosa.

- La prueba Nitrato Z con cubetas rectangulares dispone de un intervalo de medicion
muy sensible y se basa en el método de reduccion. La prueba no se podra realizar en
presencia de otras sustancias reducibles.

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.
Turbidez

Filtrar en caso de turbidez; las turbideces dan lugar a resultados de medicion erréneos:
En caso de turbidez dispersa gruesa, filtrar con papel de filtro cualitativo (p. €j., 615);
en caso de turbidez dispersa mediana, con papeles de filtro de fibra de vidrio (p. €j.,
MN 85/70 BF) o el kit de filtracidon por membrana GF/PET de 0,45 um; en caso de
turbidez dispersa fina, con el kit de filtracion por membrana de 0,45 pm o GF/PET de
0,45 um.

4.1.5 Nitrificacion

A partir de sustancias organicas que contienen nitrégeno, este se liberara inicialmente
en forma de amonio durante los procesos de descomposicidn aerobia y anaerobia. La
reaccion microbiana oxidativa en dos etapas del amonio a nitrato, pasando por el nitrito,
se denomina nitrificacion. Este proceso lo llevan a cabo bacterias nitrificantes tanto en
el suelo como en el agua, un hecho que se aprovecha en el ambito del tratamiento de
aguas residuales en las plantas depuradoras.

La nitrificacion constituye un proceso parcial importante en el tratamiento de aguas
residuales. Es necesaria para mantener al minimo posible la concentracidon de io-
nes de amonio en las aguas residuales de las plantas depuradoras. Un aumento del
aporte de amonio en el emisario de una planta depuradora puede provocar, como
consecuencia de la nitrificacion que se inicia en él, una carga considerable para el
equilibrio de oxigeno del agua.

Ademas, el amoniaco, cuya liberacion a partir del amonio depende del pH y de la tem-
peratura del agua, y el nitrito tienen efectos toxicos para los peces, los alevines y otros
organismos acuaticos. El amonio supone un gran problema para muchas masas de
agua, también en lo que respecta a la eutrofizacién. Por Ultimo, pero no por ello menos
importante, la nitrificacion es también la etapa previa necesaria para la desnitrificacion
en el proceso de eliminacion completa del nitrégeno.



Las bacterias nitrificantes pertenecen al grupo de las bacterias gramnegativas aerobias.
Se distingue entre el grupo de los oxidantes de amoniaco y el grupo de los oxidantes
de nitrito.

Los oxidantes de amoniaco oxidan el amonio en presencia de oxigeno para convertirlo
en nitrito en la primera etapa del proceso de nitrificacion.

2NH3+302—>2N027+2H++2H20

A continuacion, en una segunda etapa, los oxidantes de nitrito, en presencia de oxigeno,
provocan la transformacion del nitrito en nitrato.

2 N027 s OQ —_— 2 NO(_J:

Un indicador de una nitrificacion correcta es un bajo contenido en nitritos.

Las bacterias nitrificantes son muy sensibles a determinados factores ambientales.
Dado que, ademas, presentan una velocidad de multiplicaciéon mucho menor y una
menor diversidad de especies que las bacterias heterétrofas, los daflos que sufre la
biocenosis parcial nitrificante tienen consecuencias especialmente duraderas.

Desde hace tiempo se conoce toda una serie de sustancias que inhiben selectivamente
la nitrificacion sin afectar de manera significativa a la actividad metabdlica de las bac-
terias heterdtrofas. Los nitrificantes presentan, por ejemplo, una marcada sensibilidad
frente a compuestos como la N-aliltiourea (que se utiliza, p. gj., en la determinacion de la
DBOjs para inhibir la nitrificacion), la tiourea o la 2-cloro-6-(triclorometil)piridina (N-Serve),
que inhiben la nitrificacion incluso a concentraciones minimas (intervalo micromolar).
Estas y una serie de otras sustancias inhibidoras de la nitrificacion, procedentes de las
mas diversas fuentes, llegan a las plantas depuradoras a través de las aguas residuales
y pueden provocar dafios importantes, en algunos casos irreversibles, en la flora bac-
teriana nitrificante de los lodos activos, que es extremadamente sensible y representa
solo una pequena parte de la materia seca de los lodos. Esto plantea problemas consi-
derables a las empresas afectadas y genera unos costes adicionales ingentes.

La importancia de este problema también queda patente en el hecho de que, en Ale-
mania existe desde abril de 1995 una norma DIN para determinar el efecto inhibidor
de la nitrificacién de aguas y productos quimicos (DIN EN ISO 9509-L.38) 2006-10:
«Método para determinar la inhibicion de la nitrificacion de los microorganismos en los
lodos activos por sustancias y aguas residuales.»).

Como biomasa se utiliza lodo activo nitrificante, cuya composicién microbiana no esta
definida, procedente de plantas depuradoras que tratan principalmente aguas residua-
les municipales. La prueba tiene una duracion de cuatro horas. Los parametros de
medicion y los criterios de evaluacion son las concentraciones de los parametros de
nitrdgeno N amoniacal, N nitrito y N nitrato en mg/L en la muestra a analizar, en com-
paracion con una muestra de control preparada en paralelo sin inhibidores. Durante la
incubacion, es imprescindible airear y agitar las pruebas.

Una desventaja fundamental del método DIN es la insuficiente reproducibilidad y, por lo
tanto, también la falta de posibilidad de estandarizacién de los resultados, debido al uso
como biomasa de un lodo activo con una composicion totalmente indefinida, tanto en
tipo como en cantidad. Ademas, tienen repercusiones muy negativas el elevado tiempo
y esfuerzo necesarios, en primer lugar para la preparacion y puesta a disposicion de
la muestra de lodos activos que se utilizara como biomasa, asi como el propio tiempo
de incubacion de las pruebas de 4 horas. También requiere mucho trabajo y tiempo la
determinacion final de las concentraciones de los parametros de nitrégeno N amonia-
cal, N nitrito y N nitrato en cada una de las pruebas, por ejemplo, mediante métodos
fotométricos. Por lo tanto, para realizar una prueba DIN se debera contar con un tiempo
total de al menos un dia laborable.

Ademas del proceso de nitrificacion, existe también el proceso inverso, la desnitrifi-
cacion. Durante la desnitrificacion, las bacterias heterétrofas tipo C (desnitrificantes)
reducen el nitrato a nitrdgeno elemental gaseoso N,, pasando por el nitrito como etapa
intermedia. El requisito para ello es un entorno con poco oxigeno.

NH; = amoniaco

O, = oxigeno

NO,™ = ion de nitrito
NO;™ = ion de nitrato
H,O = agua

Un indicador de una nitrificacion

correcta es un bajo contenido en nitritos.

Desde 1995 existe la norma

DIN EN ISO 9509-L.38 para determinar el
efecto inhibidor de la nitrificacion de aguas y
productos quimicos.
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4.1.5.1 Principio de reaccion

Las pruebas de inhibicién de la nitrificacion BioFix® A-Tox y BioFix® N-Tox se basan en
una medicion amperométrica del consumo de oxigeno.

BioFix® A-Tox BioFix® N-Tox

Estudio de las alteraciones en la oxidacion del amoniaco  Estudio de las alteraciones en la oxidacion de los nitritos

Nitrificantes del grupo Nitroso... Nitrificantes del grupo Nitro...
NH,* - NO,~ = NOy — PN,

Nitrificacién (oxidacion) Desnitrificacién (Reduccién)
Figura 23: Uso de las pruebas de inhibicidn de la nitrificacion BioFix®

Como biomasa se utilizan cepas de microorganismos nitrificantes tipicas de las plantas
depuradoras, preferentemente de los géneros Nitrosomonas y Nitrobacter. Para ello, las
cepas bacterianas se utilizan como indculo, ya sea por separado, en forma de cultivos
puros, o juntas, en forma de cultivos mixtos, con una composicion definida tanto en lo
que respecta a la cepa bacteriana concreta como a su concentracion. La medicion de
la actividad metabdlica de los organismos de prueba se realiza utilizando un electrodo
de oxigeno de uso comercial. El resultado se expresa en % de inhibicion del consumo
de oxigeno en la solucidon de muestra frente a un control sin inhibicién.

Mediante las pruebas de inhibicién de la nitrificacién BioFix® se pueden realizar los
andlisis siguientes:

1) Andlisis especifico mediante la prueba BioFix® A-Tox para determinar si la primera
etapa de la nitrificacion, la oxidacion del amoniaco, se ve inhibida por componentes
de la muestra.

2) Andlisis especifico mediante la prueba BioFix® N-Tox para determinar si la segunda
etapa de la nitrificacion, la oxidacion de los nitritos, se ve inhibida por componentes
de la muestra.

3) Medicién de cribado no diferenciada A-/N-Tox con ambas pruebas BioFix® (A-Tox y
N-Tox) para determinar si componentes de la muestra provocan una inhibicion gene-
ral de la nitrificacion.

Ventajas principales de las pruebas de inhibicién de la nitrificacion BioFix® frente
a la prueba DIN - Mayor sensibilidad

- Rapidez y ahorro de tiempo (duracidon de la prueba 10 minutos < --> prueba
DIN cuatro horas)

- Reduccion considerable del trabajo y realizacion sencilla (resultados en 30-60 mi-
nutos < --> prueba DIN 1 -1 dias)

- Excelente reproducibilidad de los resultados gracias al uso de cepas bacterianas
especificas en concentraciones definidas

- Reactivos listos para usar de inmediato

- Posibilidad de analizar de forma diferenciada qué paso de la nitrificacion se ve inhi-
bido (oxidacion del amoniaco o del nitrito)

- Nitrificantes conservados para el uso después de DIN EN ISO 9509-L.38

4.1.5.2 Consegjos y trucos

Realizacion del analisis

- El mezclado uniforme (prestar atencion a una velocidad de agitacion siempre constan-
te) es decisivo para obtener resultados correctos y reproducibles. No basta con agitar
y, sobre todo, este método no es lo suficientemente uniforme como para oxigenar
adecuadamente la muestra.

- El valor inicial de oxigeno en la preparacion de control y en la muestra debe ser practi-
camente idéntico; la desviacion maxima es de 0,1-0,4 mg/L de O,.

- Es decisivo un el nivel de oxigeno estable antes de anadir el reactivo R3; en caso ne-
cesario, espere a que €l valor se haya estabilizado.
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- La concentracion de oxigeno en el control no debe disminuir por debajo de 1 mg/L de
O,. Si la disminucion es mayor, ya no es posible realizar calculos razonables durante
el andlisis, por lo que no se podran obtener resultados verosimiles. Es posible que se
deba interrumpir antes el andlisis (en lugar de los 10 minutos indicados). No obstante,
es decisivo que se utilice el mismo tiempo de reaccion también en la medicion del
oxigeno de la muestra.

Sondas de oxigeno compatibles

En principio, se pueden utilizar todos los electrodos de oxigeno que encajen en el adap-
tador del kit de inicio. Este tiene un diametro interior de 16 mm. Por lo tanto, el electrodo
debe tener un didametro exterior de entre 15y 16 mm.

Como alternativa, también se pueden utilizar sondas mas finas con un diametro exterior
de 12 mm. Asimismo, se necesitara en este caso un adaptador especial (REF 970116).

Si tiene mas preguntas sobre la realizacion y las sondas de oxigeno compatibles, dirfja-
se directamente a MACHEREY-NAGEL o al representante correspondiente.

4.1.6 Nitrito (NO,")

Los iones de nitrito estan presentes en bajas concentraciones en las aguas superficiales
Yy, €n raras ocasiones, en las aguas subterraneas. En el agua, los iones de nitrito estan
presentes casi exclusivamente en forma disuelta. En cambio, en las aguas residuales, el
nitrito suele estar presente en concentraciones mayores. Las concentraciones elevadas
de nitritos en las aguas residuales indican que se trata de aguas residuales industria-
les (decapantes de metales, industria quimica) o la presencia de contaminacion fecal
(producto de degradacion de la nitrificacion: el nitrito se forma durante la oxidacion
bacteriana del amonio y durante la reduccion del nitrato) (ver también
pagina 44).

También son una fuente de nitrito procedente del nitrato las tuberias de hierro galva-
nizado de las instalaciones domésticas. Las concentraciones de hasta 1 mg/L aun se
consideran inocuas. Uno de los principales campos de aplicacion es el uso en la fabri-
cacion de colorantes.

En los adultos, la reduccion del nitrato a nitrito tiene lugar en el intestino delgado, mien-
tras que en los lactantes este proceso ya se produce en el estdmago. Los nitritos son
toxicos para el ser humano. El nitrito bloquea la hemoglobina, responsable del trans-
porte de oxigeno. Sobre todo en los nifios pequefios se pueden producir situaciones
potencialmente mortales con riesgo agudo de asfixia (cianosis infantil = metahemog-
lobinemia). Ademas, los nitritos también intervienen en la formacion de nitrosaminas
cancerigenas.

Segun el Reglamento aleman sobre el agua potable (TrinkwV) se consideran valores
limite en la salida de la planta de tratamiento de agua 0,1 mg/L y en el grifo 0,5 mg/L.

A pesar de su toxicidad, los nitritos tienen numerosas aplicaciones. Por ejemplo, se
utilizan como aditivos alimentarios, entre otras cosas, en la sal de curado con nitritos
empleada en la elaboracion de embutidos. En general, un aumento del contenido de
nitritos es siempre un indicio de contaminacion bacteriana. Las mediciones de nitri-
tos permiten detectarlos de forma temprana, lo que también constituye un parametro
importante en el caso de los lubricantes refrigerantes. Los nitritos reaccionan con los
lubricantes refrigerantes y dan lugar a nitrosaminas cancerigenas, que pueden penetrar
en el organismo humano en forma de aerosoles.

A menudo no se utiliza como unidad NO,~, sino NO,-N, que indica Unicamente el con-
tenido de nitrégeno del ion nitrito, sin contar los atomos de oxigeno. El factor de con-
version de NO,-N a NO,™ es 3,28 y se calcula a partir de las masas (ver apartado

Dnidad, pagina 99).
mg/L de NO,~ mg/L de NO,-N

0,02 0,006
0,05 0,015
0,1 0,03
0,2 0,06
0,5 0,15

Tabla 6: Tabla de conversién mg/L de NO,~, mg/L de NO,-N

Los nitritos son toxicos, ya que

bloguean la hemoglobina, el pigmento sangui-
neo, v, por lo tanto, el transporte de oxigeno.

Los nitritos son una ictiotoxina poten-

te, aunque su toxicidad depende del pH.
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4.1.6.1 Principio de reaccion

En funcion de la gama de productos (VISOCOLOR® o NANOCOLOR®) y del kit de ana-
lisis, la prueba se basa en una de estas dos reacciones:

(@) Método DIN EN analogo al de la norma DIN EN 26777-D10: El nitrito reacciona
con la sulfanilamida y la N-(1-naftil)-etilendiamina para formar un colorante azoico
de color rojo violaceo. El principio de reaccion también es analogo al de las normas
ISO 6777, APHA 4500-NH2 y EPA 354.1

(0] O

NO,™ + H,N s// NH 2 \ Z
— —> N=N — NH.
2 2! \\o 2 _2 HQO \\ 2

¢
Sulfanilamida Sal de diazonio

L H
\Ni H
/\/\N. H
H | O
M ! /
2 ClI"+ N=N S— NH,
Yo

[N-naftil-1]-etilendiamina Sal de diazonio
H,N
Mooy
5=0
é/ \NH2

Colorante azoico

(b) Método del acido sulfanilico (reaccion de Griess-llosvay): El &cido sulfanilico se dia-
zota en una solucion acida de nitrito. La sal de diazonio asi formada se acopla con
1-naftilamina para dar lugar a un colorante azoico rojo.

NH, N
/©/ +2H"+NO, + —— +H,0
HO.S HO,S

A

Acido sulfanilico lon de diazonio
NH,
N NH,
NF ’ —
o -0 — 1
HO,S HO,S
lon de diazonio 1-naftilamina Colorante azoico (rojo)

4.1.6.2 Conservacion de muestras

- La muestra se puede conservar como maximo 1 dia (recipiente de conservacion:
frasco de PE) y se debera analizar sin demora. Lo ideal es que la conservacion y el
transporte se realicen a 4 °C y evitando la exposicion a la luz.



4.1.6.3 Consejos y trucos

Informacién de fondo

- Para eliminar emulsiones, turbideces y coloraciones antes del andlisis, p. €j., de nitritos
en lubricantes de refrigeracion, lixiviados de vertederos, etc., se pueden utilizar los
reactivos para precipitacion clarificadora (REF 918937).

- En las mediciones de nitritos en muestras muy contaminadas (p. €j., en la entrada), se
debera aplicar ademas un blanco.

Aptitud para agua del mar

- Todas las pruebas VISOCOLOR® y NANOCOLOR® Nitrito son adecuadas para el ana-
lisis del agua de mar.

pH

- Se deben observar los valores de pH de la solucién de muestra indicados en las
instrucciones de la prueba. En caso necesario, ajuste el pH con acido clorhidrico o
disolucién de hidréxido sédico.

Interferencias
- Los coloides organicos, el cloro, los acidos humicos y los iones de metales pesados
coloreados provocaran interferencias.

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.

Turbidez
Filtrar en caso de turbidez; las turbideces dan lugar a resultados de medicidn erréneos:
En caso de turbidez dispersa gruesa, filtrar con papel de filtro cualitativo (p. €j., MN
615); en caso de turbidez dispersa mediana, con papeles de filtro de fibra de vidrio
(p. €j., MN 85/70 BF) o el kit de filtracion por membrana GF/PET de 0,45 um; en caso
de turbidez dispersa fina, con el kit de filtracidn por membrana de 0,45 pm o GF/PET
de 0,45 pm.

4.1.7 Fosfato (PO,*)

Hoy en dia, los compuestos inorganicos y organicos del fdsforo estan presentes en casi
todas las aguas residuales municipales e industriales. Principalmente estan presentes
en forma de ortofosfatos, polifosfatos u organofosfatos. Todos tienen en comun la es-
tructura basica del fosfato PO,%.

En reacciones de condensacion realizadas con calor, el ortofosfato reacciona para for-
mar sus acidos y sales poliméricos:

AT

2 HyPO; ——— H,P,0; + H,0

Los fosfatos, junto con los compuestos de nitrégeno y potasio, figuran entre los fertili-
zantes mas importantes para un crecimiento adecuado de las plantas. Ademas, los fos-
fatos se afaden a los detergentes como aditivos para ablandar el agua y a los alimentos
como conservantes, ya que inhiben el crecimiento de hongos y bacterias. Sin embargo,
Su uso como ablandador esta en declive, ya que unos niveles excesivos de fosfato en
las aguas provocan su fertilizacion excesiva y, en Ultima instancia, su «colapso».

Ademas, las reservas naturales de fosfatos son limitadas. Por ello, se estan intensifi-
cando los esfuerzos orientados al futuro para la recuperacion de fésforo de los lodos
de depuradora en las plantas de tratamiento de aguas residuales que utilizan principal-
mente la eliminacion bioldgica del fosforo, ya que el fosforo no esté disponible de forma
ilimitada en su forma natural.

El contenido de fosfatos en las aguas superficiales determina su grado de trofia. Los
niveles muy elevados de fosfato provocan la eutrofizacion (sobrefertilizacion: crecimien-
to excesivo de algas y plantas acuaticas) de rios y lagos y, en ultima instancia, pueden
provocar la extincion de plantas y peces. Las aguas puras, como las de montafia, pre-
sentan contenidos de fosfato inferiores a 0,1 mg/L de PO,*, en la mayoria de los casos
incluso inferiores a 0,03 mg/L de PO,%". Con concentraciones superiores a 0,1 mg/L de
PO,%, solo se considera la presencia de contaminacion si también dan positivo otros
parémetros de contaminacion. Los niveles de fosfato superiores a 0,3 mg/L de PO,*
son un indicio de contaminacion (casos excepcionales son las aguas de pantano, con
concentraciones de hasta 1 mg/L de PO,*). En caso de contaminacion fecal, el alto
contenido en fosfatos es un indicador quimico fiable. Algunos suelos pueden absorber
fosfatos, por lo que en aguas subterraneas contaminadas y de mayor profundidad tam-
bién se pueden detectar niveles normales.

HsPO, = &cido ortofosférico
H4P,O; = acido difosfdrico

Los fosfatos son fertilizantes impor- /

tantes.

El contenido de fosfatos en las aguas

superficiales determina su grado de trofia.
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La eliminacion de fosfatos se puede 4

realizar por medios quimicos o bioldgicos.

Los fosfatos son muy importantes para las redes de tuberias, ya que forman una capa
protectora frente a las aguas agresivas. Sin embargo, para una formacion adecuada
basta con 0,1 mg/L (max. 1 mg/L).

En general, se distingue entre los compuestos del fésforo inorganicos (iones fosfato o
hidrogenofosfato y polifosfatos) y el fésforo unido de forma organica. Los polifosfatos
y el fésforo en forma organica solo se pueden determinar tras una digestion oxidativa
(«descomposicion»).

Para el ser humano, el fosfato desempefia un papel esencial en la formacion de los hue-
sos, en forma de fosfato calcico, y en el metabolismo energético. Sin embargo, el agua
potable debe contener la menor cantidad posible de fosfato, ya que unas cantidades
excesivas pueden provocar trastornos digestivos y se sospecha que también pueden
causar problemas renales. En el Reglamento aleman sobre el agua potable de 2001 ya
no se establece ningun limite para el fosfato.

La principal fuente de fosfatos proviene de las aguas residuales municipales (deter-
gentes y productos de limpieza) y de la agricultura (fertilizantes). Los fosfatos se deben
eliminar de las aguas residuales, ya que, en grandes cantidades, provocan la eutrofiza-
cién del emisario.

La eliminacion de fosfatos se puede realizar por medios quimicos o biolégicos:

En la precipitacion quimica del fésforo, los fosfatos disueltos se transforman en com-
puestos insolubles por medio de la adicidon de reactivos de precipitacion adecuados,
con lo que se precipitan de la solucion. Como reactivos de precipitacion se utilizan
cloruros y sulfatos de hierro, sales de aluminio o también lechada de cal.

En la eliminacion bioldgica del fésforo (Bio-P) se emplean microorganismos. A estos
se les extrae el oxigeno en un tanque anaerobio. Para no morir, estas células liberan
los fosfatos almacenados con el fin de obtener energia. Si a continuacion se vuelve a
suministrar oxigeno a los microorganismos, estos reabsorben los fosfatos que habian
liberado anteriormente, asi como otros fosfatos presentes en la solucion. De esta forma
se reduce el contenido de fosfato en el tanque.

Muchas pruebas indican otras unidades, ademas del ion fosfato (PO,*). Al igual que
con los parametros del nitrdgeno amonio, nitrato y nitrito, a menudo se utiliza la unidad
PO,-P, que solo refleja el contenido de fésforo y no tiene en cuenta el de oxigeno. El
factor de conversion de PO,-P a PO, es 3,07.

mg/L de PO,* mg/L de P,05 mg/L de PO,-P
0,6 0,5 0,2

1,5 1.1 0,5

3 2 1

6 5 2

15 12 5

Tabla 7: Tabla de conversion mg/L de PO,*", mg/L de P,0s, mg/L de PO,-P

4.1.7.1 Principio de reaccion

En funcién de la gama de productos (VISOCOLOR® o NANOCOLOR®) y del kit de anéa-

lisis, la prueba se basa en una de estas dos reacciones:

(a) Método DIN andlogo a DIN EN ISO 6878-D11, APHA 4500-P E, asi como a EPA
365.2 y 365.3.: El molibdato de amonio forma &cido fosfomolibdico con los iones or-
tofosfato. Este se reduce con un reductor a azul de fosfomolibdeno. Para determinar
el fosfato total, se realiza previamente una oxidacion acida a una temperatura de en-
tre 100y 120 °C, con el fin de detectar también los polifosfatos y los organofosfatos.

PO,* + 12 MoO,* + 24 H* + 3 NH,* ————— (NH,)s[P(M030+().] + 12 H,O =————— de azul de fosfomolibdeno
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(b) Método del vanadato: los iones ortofosfato reaccionan con los iones molibdato y
vanadato para formar un complejo amarillo de acido fosférico/molibdato/vanadato.
El principio de reaccién también es analogo al de APHA 4500-P C.

PO,* + 2 V05 + 10 MoO,% + 10 HyO ———— [PV,M0¢040]® + 20 OH-

4.1.7.2 Conservacion de muestras

- Por medio de la adicion de acido sulfurico hasta alcanzar un pH de 1-2, la muestra
se podra conservar hasta un maximo de 7 dias (recipiente de conservacion: frasco de
PE). Lo ideal es que la conservacion y el transporte se realicen a 4 °C y evitando la
exposicion a la luz.

- En general, se recomienda enfriar la muestra.

- En las plantas depuradoras, la parte de fosfato que no se presenta como ortofosfato
suele estar presente en forma de particulas de lodo. Por lo tanto, el contenido total
de fosfato se ve afectado por el contenido de materia en suspension. En consecuen-
cia, es necesario tomar una muestra representativa de las particulas en suspension.
Asimismo, antes del analisis se debera realizar una homogeneizacion minuciosa de la
muestra (mediante Ultra-Turaxx o un agitador magnético); las muestras refrigeradas se
deberan ajustar previamente a temperatura ambiente. Las muestras homogeneizadas
se deben analizar sin demora.

- Si solo se desea determinar el contenido de ortofosfato de una muestra que contiene
particulas en suspension, esta se debera filtrar lo antes posible.

4.1.7.3 Consejos y trucos

Digestion

- En el caso de un contenido mayor de sustancias organicas o de fosforo ligado or-
génicamente, se recomienda realizar la digestion con NANOCOLOR® NanOx Metal
(REF 918978).

- Una digestion incompleta provocara resultados inferiores a los reales y producira nive-
les de fosfato total inferiores a los de ortofosfato.

Filtracion

- En el caso de los parametros sumarios, como fosfato total, la muestra no se filtra antes
de la digestion. Mediante la filtracion, los compuestos de fosfato poco solubles no se
tienen en cuenta en el andlisis, lo que da lugar a resultados de medicién erréneos.

- En cambio, para la determinacion del ortofosfato, se realiza una filtracion antes del
andlisis. Filtrar en caso de turbidez; las turbideces dan lugar a resultados de medicion
erréneos: En caso de turbidez dispersa gruesa, filtrar con papel de filtro cualitativo (p.
€j., 615); en caso de turbidez dispersa mediana, con papeles de filtro de fibra de vidrio
(p. €j., MN 85/70 BF) o el kit de filtracion por membrana GF/PET 0,45 pm; en caso de
turbidez dispersa fina, con el kit de filtracion por membrana de 0,45 um o GF/PET de
0,45 um.

- Los posibles precipitados tras la digestion se pueden filtrar con filtros de membrana
antes del andlisis.

Fuentes de error frecuentes

- Arrastre de acido fosfdrico (p. €j., procedente de la prueba con cubetas redondas
NANOCOLOR® Nitrato 50): A menudo, se determina el nitrato antes de analizar el
fosfato. La prueba de nitratos contiene acido fosférico. Si no se cambia la punta de
la pipeta, pueden producirse un arrastre y, en consecuencia, resultados superiores a
los reales en la determinacion del fosfato. Ya se producira un arrastre si la punta de la
pipeta solo toca el borde superior de la cubeta de nitrato.

Informacioén de fondo

- Diferencia entre fosfato ortofosfato y fosfato total:
- Los ortofosfatos son sales del acido fosférico, en su mayoria inorganicas y faciimente
solubles. Estos compuestos estan listos para el analisis y no requieren ninguna diges-
tién previa.
- En cambio, en el andlisis del fosfato total se determinan, ademas de los ortofosfatos
facilmente solubles, también los polifosfatos y los organofosfatos. Estos ultimos no es-
tan directamente disponibles para la reaccion analitica. Mediante una digestion acida
a 100-120 °C, los polifosfatos y los organofosfatos se transforman en ortofosfatos,
lo que permite detectarlos. Estos compuestos de fosfato dificiles de oxidar se pueden
digerir con NANOCOLOR® NanOx Metal (REF 918978) (REF 918978).

PO,% = ion de fosfato ﬁ
MoQ,2~ = éxido de molibdeno(VI)

NH,* = ion de amonio

(NH,)3[P(M03040)4] = &cido fosfomolibdico
Na,S,05 = disulfito de sodio

Mo,04,(OH), = azul de molibdeno

VO™ = ion de vanadato

[PV,Mo400.40]° = Complejo de &cido fosforico/
molibdato/vanadato

En el caso de los parametros suma-

rios, no se realiza una filtracion antes de la
digestion.

Los ortofosfatos estan disponibles di-

rectamente para el andlisis. Para determinar el
fosfato total, es necesario realizar previamente
una digestion.
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El nitrégeno Kjeldahl es la suma del i
nitrégeno organico y del nitrégeno amoniacal.
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- En general, para la determinacion del fosfato con nuestros productos, los fosfatos
deben estar presentes en forma de ortofosfatos.

Homogeneizacién
- El uso de una muestra no homogénea en la determinacion del fosfato total puede dar
lugar a resultados inferiores a los reales.

Aptitud para agua del mar

- Todaslaspruebas VISOCOLOR®y NANOCOLOR® Fosfato son adecuadas parael andlisis
del agua de mar.

pH

- Se deben observar los valores de pH de la solucidon de muestra indicados en las ins-
trucciones de la prueba. En caso necesario, ajuste el pH con acido sulfurico.

Interferencias
- Las posibles interferencias por acido silicico se pueden eliminar afiadiendo acido citrico.

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.

Turbidez

- Filtrar en caso de turbidez; las turbideces dan lugar a resultados de medicion erréneos:
En caso de turbidez dispersa gruesa, filtrar con papel de filtro cualitativo (p. ej., MN
615); en caso de turbidez dispersa mediana, con papeles de filtro de fibra de vidrio
(p. €j., MN 85/70 BF) o el kit de filtracion por membrana GF/PET de 0,45 pm; en caso
de turbidez dispersa fina, con el kit de filtracidon por membrana de 0,45 um o GF/PET
de 0,45 pm.

- La turbidez produciré niveles de fosfato total inferiores a los de ortofosfato

4.1.8 Nitrogeno total (TNy)

El nitrégeno total (TN,) es un parametro sumario. TN, significa «nitrégeno total ligado»
(total bound nitrogen en inglés).

Se miden tanto el nitrdgeno organico (urea, péptidos, proteinas) como el nitrégeno
inorganico o mineral (amonio/amoniaco, nitrato, nitrito; ver los parametros correspon-
dientes). Por el contrario, no se determina el nitrdgeno elemental N, presente en forma
gaseosa en el agua.

Como primer producto de degradacion inorganico se obtiene durante la nitrificacion
bacteriana amonio NH,*, que posteriormente se transforma en nitrato NO3~, pasando
por la etapa intermedia labil del nitrito NO,~ (ver también J.1.5 Nitrificacion, pagina 44).

Uno de los objetivos de la proteccion de las aguas en Alemania es proteger las aguas
superficiales contra la fertilizacion excesiva (eutrofizacion), que se produce como con-
secuencia de un aporte excesivo de, p. gj., compuestos nitrogenados (cargas excesivas
de nutrientes). Esta proteccion de las aguas, que corre a cargo del Gobierno federal y
de los estados federados, establece para ello determinadas condiciones de vertido en
las autorizaciones en materia de aguas, asi como reglamentos de autocontrol de los
respectivos estados federados. La nitrificacion y la desnitrificacion son procesos impor-
tantes para la degradacion de los compuestos nitrogenados. La base para el control
y la optimizacién de dichos procesos es el uso y la documentacion adecuada de los
métodos de analisis correspondientes.

El nitrogeno Kjeldahl (TKN, nitrégeno total Kjeldahl, por sus siglas en inglés) es la suma
del nitrdgeno organico y el nitrdgeno amoniacal. Si se detectan cantidades cuantifica-
bles de nitrato/nitrito, el TKN se puede calcular restando el nitrégeno de los nitratos y
nitritos del nitrdgeno total TN,



La relacion entre estos parametros en el analisis del nitrdgeno se resume en el siguiente
diagrama de flujo:

'S
nitrégeno total

(total bound nitrogen)

v v

Norg Nanorg
nitrégeno en forma organica nitrégeno en forma inorganica
TKN NH,-N NOs-N
Nitrégeno Kijeldahl Nitrégeno amoniacal Nitrato-nitrégeno

(total kjeldahl nitrogen)

Figura 24: Relacion entre los parametros del nitrégeno

En resumen, esto significa que los compuestos nitrogenados presentes en las aguas
son, en esencia, productos de la degradacion o descomposicion de sustancias organi-
cas que contienen nitrdgeno (sobre todo proteinas y urea).

4.1.8.1 Principio de reaccion

Todas las sustancias organicas e inorganicas que contienen nitrégeno se oxidan en un
medio acido a nitrato (de forma analoga a DIN EN ISO 11905-1).

El principio de reaccion también es andlogo al de las normas ISO 7890-1y DIN 38405-D9.

Este reacciona en solucion &cida con 2,6-dimetilfenol para dar lugar a 4-nitro-2,6-di-
metilfenol, que se puede analizar fotométricamente. En muestras con concentraciones
reducidas de nitratos y nitritos, este método (analogo a DIN EN ISO 11905-1) ofrece
resultados similares a los de la determinacion del nitrogeno Kjeldahl TKN (que solo
incluye el amonio y los compuestos organicos de nitrégeno). En el caso de cantidades
detectables de nitrato y nitrito, el valor de TKN se puede determinar restando el valor
del nitrato/nitrito del valor del nitrégeno total TN,

4.1.8.2 Conservacion de muestras

- Una vez estabilizado el pH con H,SO, a un valor de 1-2, la muestra se puede con-
servar durante un maximo de 7 dias hasta el inicio del andlisis (recipiente de conserva-
cion: frasco de PE o de vidrio).

- La muestra extraida debe ser lo mas representativa posible del TN, del agua que se
debe analizar, por lo que se debera mezclar meticulosamente u homogeneizar en un
mezclador.

4.1.8.3 Consegjos y trucos

Filtracion

- En el caso de los parametros sumarios, la muestra no se filtra antes de la digestion.
Mediante la filtracion, los compuestos de nitrégeno poco solubles no se tienen en
cuenta en el analisis, lo que da lugar a resultados de medicion erréneos.

pH

- El pH de la muestra a digerir debe estar comprendido entre 5y 9. En caso necesario,
ajuste el pH con acido sulfdrico o disolucién de hidréxido sddico.

Interferencias

- Las concentraciones de nitrégeno que superan el intervalo de medicion doble pueden
simular valores de medicién que se encuentran dentro del intervalo de medicién sen-
cillo y, por lo tanto, se pueden interpretar erréneamente.

En muestras que consumen grandes cantidades de oxigeno (p. gj., en caso de va-
lores de DQO superiores a 5000 mg/L de O,) existe peligro de una descomposicion
incompleta. En estos casos, se debera repetir la digestion con la muestra original
previamente diluida.

Analisis de agua de mar
- Las pruebas NANOCOLOR® Nitrégeno total TN, no son adecuadas para el andlisis de
agua de mar.

NO,-N
Nitrito-nitrégeno

En el caso de los parametros suma-
rios, no se realiza una filtracion antes de la

digestion.
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4.1.9 TOC

El carbono organico total (TOC) es, junto con la DQO y la DBOs, un parametro sumario
importante para evaluar la carga organica de una masa de agua. Se compone de tres
elementos distintos: DOC, POC y VOC:

TC

carbono total
(total carbon)

TOC TIC
carbono organico total carbono inorgénico total
(total organic carbon) (total inorganic carbon)
DOC POC VOC
carbono organico disuelto carbono organico carbono organico
(dissolved organic carbon) no disuelto volatil
(particulate organic carbon) (volatile organic carbon)

Figura 25: Relacion entre los compuestos de carbono

El TOC mide el carbono total presente en el agua, tanto en forma disuelta como no
disuelta, que no forma parte del didéxido de carbono ni de sus sales, procedente de
compuestos organicos. Junto con el TIC (carbono inorganico total), el TOC constituye
el carbono total.

El TOC es un indicador de la contaminacion del agua con sustancias organicas que
pueden ser peligrosas para el medio acuatico incluso en cantidades minimas. Cabe
sefalar que este valor no dice nada sobre el tipo de compuestos presentes en el agua
y, por lo tanto, tampoco constituye un indicador directo de posibles riesgos para la
salud. A diferencia del DQO, también se incluyen en el TOC las sustancias de dificil
degradacion.

Las aguas poco contaminadas presentan un TOC de aproximadamente 1-2 mg/L de
carbono. En aguas muy contaminadas (p. gj., debido a la proliferacion de algas) se
puede alcanzar un valor de hasta 10 mg/L de carbono.

El contenido de TOC en el agua potable suele oscilar entre 0,5 y 2 mg/L de carbono.
En el Reglamento aleman sobre el agua potable se menciona el TOC sin establecer un
valor limite. Sin embargo, establece como requisito que no se deben producir variacio-
nes anormales en las concentraciones. Las concentraciones elevadas de sustancias
organicas en el agua son indeseables, ya que, por un lado, los microorganismos las
utilizan como sustrato nutritivo para su proliferacion y, por otro, algunas de ellas cons-
tituyen precursores de los THM (compuestos trihalometanicos), que son perjudiciales
para la salud.

4.1.9.1 Principio de reaccion

Para el andlisis, el carbono organico de la muestra se oxida para convertirlo en diéxido
de carbono CO,. El CO, difunde a través de una membrana hacia una solucion indica-
doray el cambio de color que se produce en dicha solucidn se evalla fotométricamen-
te. Para evitar que el contenido de carbono inorganico produzca interferencias, este se
elimina de la muestra antes de la oxidacion mediante acidificacion y posterior expulsion
en forma de CO, («<método de expulsion»).

En resumen, el andlisis de TOC se puede dividir en las tres etapas siguientes:

1) Expulsion del carbono inorgéanico con NANOCOLOR® TIC-Ex: el carbono inorganico
(TIC = carbono inorganico total) se expulsa mediante un acido

ﬁ CO% + 2 Ht ———— = CO,4 + H,O
CO4% = ion carbonato

H* = ion hidrégeno o
CO, = diéxido de carbono B N
H,0 = agua HCO; + HY ——— > CO, 4 + H,O

HCO," = ion de hidrogenocarbonato 2) Digestion de la muestra con bloques térmicos NANOCOLOR®

3) Oxidacion de todos los compuestos de carbono (organicos) presentes en la muestra
para formar didxido de carbono (CO,)
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4) Medicion de las cubetas con el fotémetro NANOCOLOR®

5) Deteccidn cuantitativa del CO, generado mediante un indicador (principio de reac-
cion analogo al de la norma DIN EN 1484)

i

a TIC-Ex e @ : L]

OOOOOOO o

5 min 1h ‘/‘TOC

HCO5~ — CO,t Corg = CO, 1

4.1.9.2 Conservacion de muestras

- La muestra extraida debe ser lo mas representativa posible del TOC del agua que se
debe analizar, por lo que se debera mezclar meticulosamente u homogeneizar en un
mezclador.

- Los anadlisis de TOC se deben realizar lo antes posible tras la toma de muestras. Si esto
no fuera posible, se agregaran 2 mL de &cido sulfurico concentrado (H,SO,) a 1 L de
muestra. En este caso, el pH se debera reducir a 2 0 menos:

- Conservacion de lamuestra acidificada a temperatura ambiente: Andlisis en un plazo de
7 dias.
- Conservacion de la muestra acidificada a 4 °C: Andlisis en un plazo de 28 dias.

4.1.9.3 Consegjos y trucos

Filtracion
En el caso de los parametros sumarios, como TOC, la muestra no se filtra antes de la
digestion. Mediante la filtracion, los compuestos organicos de carbono poco solubles En el caso de los pardmetros suma-
no se tienen en cuenta en el andlisis, 1o que da lugar a resultados erréneos. rios, no se realiza una filtracion antes de la

) o ) ) ) digestion.
- Para determinar el DOC (carbono organico disuelto), se recomienda filtrar las muestras

turbias con el kit de filtracion por membrana de 0,45 ym (REF 91650/91652) o el
papel de filtro de fibra de vidrio MN 85/90 BF. Estos filtros se han probado y validado
especificamente para este fin.

Aptitud para agua de mar

- En principio, el andlisis del agua de mar no es posible debido a la interferencia del
cloruro.

pH

- Se debe observar el valor de pH de 1-12 de la solucién de muestra indicado en las
instrucciones de la prueba. En caso necesario, ajuste el pH con acido sulfurico.

Interferencias

- EI TIC y el cloruro no expulsados interfieren en el analisis. La concentracion a partir
de la que cabe esperar una interferencia se indica en las instrucciones de la prueba
correspondiente.

Realizacion del analisis

- Para determinar Unicamente el TOC, se debera eliminar primero el TIC.

- Con el NANOCOLORP TIC-Ex es posible eliminar de forma eficaz y sin problemas el
carbono inorganico (TIC) incluso de aguas duras
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Parametro

Oxidante

DBO

Biooxidacion por microorganismos

TOC
Na,S,0q

DQO
K,Cr,O;

Tiempo de reaccion

Por regla general 5 dias (DOBg;
aunque este tiempo se puede reducir
aumentando la temperatura de
incubacion)

Minutos a horas

30-120 minutos

Uso

Evaluacion de los procesos de trata-
miento y los efectos de carga eléctrica

Medicién del carbono total en conta-
minantes organicos

Supervision rapida y frecuente de la
eficacia del tratamiento

Exactitud y precision

aprox. = 15 % de desviacion estandar

aprox. = 3—6 % de desviacion
estandar

Variable; aprox. + 5—-10 % de desvia-
cion estandar (cuanto mejor se haya
homogeneizado la muestra, menor
sera la desviacion)

Ventajas Las condiciones naturales se reprodu- Determina el carbono orgénico total,  Equivale a la DBO en el caso de
cen de la mejor manera posible si la incluidas las sustancias de dificil residuos con componentes de com-
muestra se inocula correctamente. degradacion. posicion constante. Las sustancias

téxicas no afectan al oxidante.

Desventajas Las sustancias toxicas destruyen los  Solo se mide el carbono total ynola  Interferencias con altos niveles de

microorganismos. Los microorganis-
mos no oxidan todos los materiales

demanda potencial de oxigeno.

cloruro. Determinadas sustancias or-
ganicas solo se oxidan parcialmente.

presentes en los residuos. Inexactitud
debida a un material de inoculacion
deficiente. Tiempos de espera largos.

Tabla 8: Comparacién general entre DOB, TOC y DQO

4.2 Andlisis de metales

En la industria metalurgica, el grado de contaminacion de las aguas residuales se debe
a importantes parametros quimicos relacionados con los metales. En el andlisis se dis-
tingue entre metales totales, iones metalicos disueltos o sus distintos grados de oxida-
cion.

A continuacion se explican conceptos basicos Utiles, indicaciones sobre la preparacion
y conservacion de muestras, asi como los principios de reaccion relativos a los parame-
tros mas importantes de las plantas depuradoras.

4.2.1 Aluminio

El aluminio es el metal mas abundante en la corteza terrestre y el tercer elemento mas
abundante, después del oxigeno y el silicio. Debido a su facil deformabilidad (ductili-
dad), es uno de los metales ligeros mas utilizados. Debido a su elevada afinidad por
el oxigeno, en la naturaleza no esta presente en estado elemental, sino en forma de
compuestos oxidicos. En las aguas naturales, los compuestos de aluminio solo estan
presentes en concentraciones muy bajas. Sin embargo, en las aguas residuales de las
plantas de decapado de aluminio, las plantas de galvanoplastia y las fabricas de papel
estan presentes en cantidades considerablemente mayores. En las plantas depurado-
ras, los compuestos de aluminio se utilizan con frecuencia como coagulantes.

El aluminio es el metal mas abundante
en la corteza terrestre.

Desde el punto de vista fisioldgico, los compuestos de aluminio son mas bien inocuos
para el ser humano. Sin embargo, dado que son fitotdxicos, pueden provocar la muerte
del plancton, con las consiguientes desventajas ecoldgicas.

El Reglamento aleman sobre el agua potable establece un limite de 0,2 mg/L de AP
(valor de referencia del Reglamento aleman sobre el agua potable). En el Reglamento
aleman sobre aguas minerales y de mesa (MIN-VO) también se establece un valor de
referencia de 0,2 mg/L de AP*.

Los compuestos de aluminio tienen numerosas aplicaciones, por ejemplo, en piscinas
como floculantes para el tratamiento del agua, en talleres de decapado de aluminio, en
plantas de galvanoplastia o en fabricas de papel.

4.2.1.1 Principio de reaccion

En funcion de la gama de productos (VISOCOLOR® o NANOCOLOR®) y del kit de anéa-
lisis, la prueba se basa en una de estas dos reacciones:

(a) Determinacion colorimétrica con Chromazurol S (VISOCOLOR®)

(b) Determinacion fotométrica con cianina de eriocromo R (NANOCOLOR®), andloga a
APHA 3500-Al D
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En una solucion ligeramente &cida, el AI** forma con la cianina de eriocromo R una laca
colorante de color rojo violaceo. El color y la intensidad de la laca dependen del pH de
la muestra. Por lo tanto, es imprescindible observar el intervalo de pH indicado para la
solucion de prueba (pH 3-6).

CONa

Eriocromicianina R

4.2.1.2 Conservacion de muestras

- Por medio de la adicion de acido nitrico hasta alcanzar un pH de 1-2, la muestra se

podra conservar hasta un maximo de 1 mes (recipiente de conservacion: frasco de
PE).

4.2.1.3 Consejos y trucos

Aptitud para agua de mar

- Todos los kits aluminio VISOCOLOR® y NANOCOLOR® permiten analizar agua de mar;
en algunos casos se requiere para ello una dilucion (1 + 9). Para informacion detallada,
consulte las instrucciones de la prueba correspondiente.

pH

- En la prueba con cubetas redondas NANOCOLOR® Aluminio, las soluciones intensa-
mente acidas y las soluciones tamponadas se deben ajustar a un pH de 3 a 6. En caso
necesario, ajuste el pH con acido nitrico o disolucion de hidréxido sddico.

- Se deben observar los valores de pH de la solucion de muestra indicados en las ins-
trucciones de la prueba.

Interferencias

- Los iones de fluoruro interfieren en todas las pruebas de aluminio, debido a la forma-
cion de AlF; muy estable, en presencia de compuestos de aluminio en la solucion de
muestra.

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.

Realizacion del analisis

- Para la determinacion del aluminio total, la muestra no se debe digerir en recipientes
de vidrio (p. gj., con el reactivo de digestion NANOCOLOR® NanOx Metal), ya que se
pueden liberar aluminosilicatos del vidrio, lo que dara lugar a resultados superiores a
los reales. Como alternativa, la digestion se lleva a cabo en el microondas, en reci-
pientes especiales.

Turbideces

- Las soluciones turbias se deben filtrar antes de determinar el aluminio disuelto. La
turbidez da lugar a resultados de medicion erroneos: En caso de turbidez dispersa
gruesa, filtrar con papel de filtro cualitativo (p. €j., 615); en caso de turbidez dispersa
mediana, con papeles de filtro de fibra de vidrio (p. €j., MN 85/70 BF) o el kit de filtra-
cién por membrana GF/PET de 0,45 pm; en caso de turbidez dispersa fina, con el kit
de filtracién por membrana de 0,45 um o GF/PET de 0,45 pm.

4.2.2 Plomo

En la naturaleza, el plomo rara vez esta presente en estado nativo («puro» como ele-
mento). En forma de compuestos, el plomo esta presente exclusivamente en forma de
compuestos de plomo(ll), sobre todo sulfuros, como la galena PbS y sales. Determina-
das aguas potables pueden disolver compuestos de plomo, en funcién de su conte-
nido en oxigeno y didxido de carbono libre. Debido al uso de tuberias de plomo en la
construccion de redes de abastecimiento de agua , es necesario actuar en este caso
con especial precaucion, ya que los compuestos de plomo son altamente toxicos. Esto
supone un problema, sobre todo con aguas blandas. En el caso de agua muy dura, se
forman carbonato de plomo y sulfato de plomo en la pared interior de las tuberias de
plomo, lo que protege al plomo de un mayor deterioro causado por el agua.

Al determinar el contenido de aluminio

total, no se debe realizar la digestion en reci-
pientes de vidrio, ya que los aluminosilicatos
se pueden desprender del vidrio.

Los compuestos de plomo son alta-

mente toxicos.

D
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El plomo se utiliza principalmente por su excelente resistencia a la corrosion frente a los
acidos minerales. Ademas, se trata de un metal facilmente deformable, con un punto de
fusion bajo, poca dureza pero gran densidad. Por eso, el plomo se utiliza con frecuencia
en acumuladores y también para absorber rayos X 0 gamma.

Los compuestos de plomo son téxicos, ya que inhiben la sintesis de la hemoglobina.

4.2.2.1 Principio de reaccion

En funcién de la prueba con cubetas (prueba con cubeta redonda o rectangular
NANOCOLOR®), la prueba se basa en una de estas dos reacciones:

(@) Método PAR: Los iones de plomo(ll) forman un colorante rojo con el 4-(piridil-2-azo)
resorcinol (PAR) en presencia de cianuro. En presencia de metales pesados inter-
ferentes, el colorante rojo se degrada de forma selectiva y, a continuacion, se eva-
lia fotométricamente la disminucidon del color correspondiente. La determinacion
fotométrica se realiza a 520 nm.

HO OH
N N%N:©/

PAR = 4-(piridil-2-azo)resorcina

(b) Método de ditizona (método de agitacion): Los iones de plomo (Il) forman con la
ditizona (difeniltiocarbazona) y en presencia de cianuro ditizonato de plomo primario.
Al agitarlo en una fase organica (p. €j., tetracloroetileno o tetracloruro de carbono), se
transforma en un complejo de color rosa. La ditizona (C43H+,N,S) es un polvo cuyas
agujas presentan un brillo metdlico de color negro violaceo.

Ditizona = difeniltiocarbazona

4.2.2.2 Conservacion de muestras

- Por medio de la adicidn de acido nitrico hasta alcanzar un pH de 1-2, la muestra se
podra conservar hasta un maximo de 1 mes (recipiente de conservacion: frasco de
PE o de vidrio).

4.2.2.3 Consejos y trucos

Digestion

- La digestion no se puede realizar con NANOCOLOR® NanOx Metal. Los reactivos
contienen carbonatos que, al reaccionar con los iones de plomo, forman carbonato de
plomo insoluble. Posteriormente, ya no sera posible una deteccion.

Informacion de fondo
- Solo se detectan los iones de plomo(ll) en solucion. Para determinar el plomo total,
es necesario realizar previamente una digestion con el kit de digestion (REF 91808).

Aptitud para agua de mar

- No es posible realizar analisis del agua de mar.

pH

- En ambos métodos es imprescindible observar el pH de la solucién de muestra. En
el método PAR, este se sitla entre 3 y 6, mientras que en el método de deteccion
con ditizona se sitda entre 1y 3. En caso necesario, ajuste el pH con acido nitrico o
disolucion de hidréxido sédico.

Interferencias

- Numerosos iones alteran la reaccion de deteccion con PAR, lo que da lugar a resul-
tados divergentes. Los iones en cuestion se indican en las instrucciones de la prueba
con cubetas redondas.



- La ditizona también forma complejos estables con otros iones tidfilos («afines al azu-
fre»). Por eso, algunos iones causan interferencias. En las instrucciones de la prueba
se indica con mas detalle qué iones interfieren y en qué concentraciones.

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.

Turbideces

- Las soluciones turbias se deben filtrar antes de determinar el plomo disuelto. La turbi-
dez da lugar a resultados de medicion erréneos: En caso de turbidez dispersa gruesa,
filtrar con papel de filtro cualitativo (p. €j., 615); en caso de turbidez dispersa mediana,
con papeles de filtro de fibra de vidrio (p. €j., MN 85/70 BF) o el kit de filtracién por
membrana GF/PET de 0,45 pm; en caso de turbidez dispersa fina, con el kit de filtra-
cién por membrana de 0,45 um o GF/PET de 0,45 pm.

4.2.3 Cadmio

El cadmio y sus compuestos se utilizan ampliamente en la industria como recubrimientos
anticorrosivos, en la fabricacion de baterias y fotocélulas, para metales de rodamientos,
sustancias fluorescentes y pinturas. En el agua, estos compuestos estan presentes en
forma disuelta como iones de cadmio(ll) y como cianuro alcalino de cadmio en forma
de complejo. Ademas, pueden estar presentes en forma no disuelta como hidrdxido,
carbonato o fosfato de cadmio.

Los compuestos de cadmio son muy téxicos. En la Ley alemana de tasas de aguas
residuales, el contenido de cadmio se tiene en cuenta a la hora de calcular las tasas de
vertido debido a su nocividad.

4.2.3.1 Principio de reaccion

En funcidon de la prueba con cubetas (prueba con cubeta redonda o rectangular
NANOCOLOR®), la prueba se basa en una de estas dos reacciones:

(@) Método de cadidn: El cadmio forma, junto con el cadion (1-(4-nitrofenil)-3-(4-fenil-
azofenil)-triazeno) en solucion alcalina, un complejo de color rojo que se analiza
fotométricamente.

(b) Método de ditizona: Los iones de cadmio forman, junto con la ditizona, a un pH > 6,
ditizonato de cadmio primario, que es estable en un medio fuertemente alcalino y se
disuelve facilmente en una fase organica (p. €j., tetracloruro de carbono o tetraclo-
roetileno), donde presenta un color rosa intenso. Los metales pesados interferentes
se eliminan previamente en medio acido con ditizona (primera extraccion en medio
acido). A este pH (pH < 3), el cadmio aun no forma un complejo de ditizona.

4.2.3.2 Conservacion de muestras

- Por medio de la adicion de acido nitrico hasta alcanzar un pH de 1-2, la muestra se
podra conservar hasta un maximo de 1 mes (recipiente de conservacion: frasco de
PE o de vidrio).

4.2.3.3 Consgjos y trucos

Informacién de fondo

- Solo se detectan los iones de Cd?*. Para la determinacion del cadmio total, es necesa-
rio realizar previamente una digestion con NANOCOLOR® NanOx Metal (REF 918978)
o con el kit de digestion (REF 91808).

Aptitud para agua de mar

- La prueba con cubetas redondas NANOCOLOR® Cadmio 2 permite analizar agua de
mar, pero la prueba con cubetas rectangulares NANOCOLOR® Cadmio no. Para infor-
macion detallada, consulte las instrucciones de la prueba correspondiente.

pH

- Para el método de cadion, el pH de la solucién de muestra debe estar comprendido
entre 7 y 10. En caso necesario, ajuste el pH con acido nitrico o disolucion de hidroxi-
do sddico.

- En el método de ditizona, las soluciones de muestra intensamente alcalinas y fuer-

temente tamponadas se deberan ajustar a un pH de 3 con acido nitrico antes del
andlisis.

Tidfilo = <amante del azufre» 4

D

Los compuestos de cadmio son muy

téxicos.
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Interferencias

- Hay diversos parametros metalicos que interfieren en la determinacion de las prue-
bas con cubetas redondas y rectangulares. La concentracion a partir de la que cabe
esperar una interferencia se indica en las instrucciones de la prueba correspondiente.

- En la prueba con cubeta rectangular, el sulfuro interfiere por un resultado inferior y
el cobalto por un color de reaccidon marrén-violeta (el cadmio presenta un color de
reaccion rosa).

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.

Turbidez

- Las soluciones turbias se deben filtrar antes de determinar el cadmio disuelto. La
turbidez da lugar a resultados de medicion errdneos: En caso de turbidez dispersa
gruesa, filtrar con papel de filtro cualitativo (p. €j., 615); en caso de turbidez dispersa
mediana, con papeles de filtro de fibra de vidrio (p. €j., MN 85/70 BF) o el kit de filtra-
cion por membrana GF/PET de 0,45 pm; en caso de turbidez dispersa fina, con el kit
de filtracion por membrana de 0,45 pm o GF/PET de 0,45 pm.

4.2.4 Cromo

El cromo solo esté presente en el medio ambiente en forma de compuestos; su forma
natural mas importante es el mineral de cromo, también conocido como cromita (Fe-
Cr,Q,). Este también sirve como materia prima para la sintesis de cromo y compuestos
de cromo.

El cromo es un elemento muy utilizado en la industria como componente de aleaciones,
entre otros ambitos, en el sector del afino de metales. Es el elemento de aleacion mas
importante para la fabricacion de aceros inoxidables y termorresistentes. Ademas, los
cromatos se utilizan en plantas de galvanoplastia (produccion de recubrimientos de
cromo resistentes a la corrosioén), en las curtidurias (cuero cromado) y en la industria de
los barnices (fabricacion de pinturas pigmentadas).

Los compuestos de cromo estan presentes en las aguas residuales industriales en for-
ma trivalente (iones de cromo(lll)) y hexavalente (iones de cromato y dicromato).

Los cromatos son téxicos y cancerigenos. La toxicidad de los iones de cromo(Vl) es
mucho mayor que la de los iones de cromo(lll). No obstante, el cromo y sus compues-
tos son esenciales para el ser humano y desempefan un papel decisivo en la metabo-
lizacion de la glucosa en la sangre.

4.2.4.1 Principio de reaccion

General: Para determinar el cromo total, todos los estados de oxidacion se deberan
oxidar a cromo(VI).

La determinacion colorimétrica y fotométrica se realiza de acuerdo con la norma
DIN 38405-D24 y la norma APHA 3500-Cr D.

Los iones de cromato producen una coloracion rojo purpura en acido sulfurico con
difenilcarbacida. En este proceso, el cromato oxida primero la difenilcarbacida(l) a
difenilcarbazona(ll). Al mismo tiempo, el cromato Cr(VI) se reduce a iones de Cr(lll). La
forma endlica de la carbazona forma con los iones de cromo(lll) un complejo interno de
color rojo violaceo con una relacion molar cromo: difenilcarbacida = 1:1.
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4.2.4.2 Conservacion de muestras

- Por medio de la adicion de acido nitrico hasta alcanzar un pH de 1-2, la muestra se
podra conservar hasta un maximo de 1 mes (recipiente de conservacion: frasco de
PE o de vidrio).

- Las muestras de cromato se deben analizar sin demora, en el plazo de un dia. La
muestra se debe refrigerar.

4.2.4.3 Consejos y trucos

Informacioén de fondo

- La deteccion de iones de cromo (lllrequiere una oxidacion previa a cromo(Vl). Sin Q
digestion, solo se detectan los compuestos de cromo(VI) disueltos. Para determinar Los iones de cromo(lll) se pueden
el cromo(lll), se analizan el cromo total y el cromo(Vl). De la diferencia se obtiene el determinar a partir de la medicion diferencial

entre los iones de cromo(VI) disueltos y el

porcentaje de iones de cromo(lll). Este calculo solo se puede realizar si la solucion de A

la muestra no contiene compuestos de cromo(Vl) sin disolver. Estos también se deter-
minaran solo después de la digestion.

Aptitud para agua de mar

- Practicamente todas las pruebas VISOCOLOR® y NANOCOLOR® Cromato permiten
analizar agua de mar. La excepcion es la prueba NANOCOLOR® Cromo total 2, con la
que no es posible realizar andlisis de agua de mar. Para informacion detallada, consul-
te las instrucciones de la prueba.

pH

- Se deben observar los valores de pH de la solucién de muestra indicados en las ins-
trucciones de la prueba. En caso necesario, ajuste el pH con acido nitrico o disolucion
de hidroxido sodico.

Interferencias

- La presencia de coloraciones, turbidez y grandes cantidades de sustancias organicas,
asi como de sustancias oxidantes o reductoras, interfiere en la realizacion de la prueba
con cubeta redonda NANOCOLOR® Cromato 5 y de la prueba con cubeta rectangular
NANOCOLOR® Cromato.

- El cloruro interfiere en la prueba con cubetas redondas NANOCOLOR® Cromo total 2
a concentraciones superiores a 1000 mg/L.

- En las instrucciones de la prueba correspondiente se enumeran otras interferencias.

Turbideces

- Las soluciones turbias se deben filtrar antes de determinar el cromato disuelto. La
turbidez da lugar a resultados de medicion erréneos: En caso de turbidez dispersa
gruesa, filtrar con papel de filtro cualitativo (p. €j., 615); en caso de turbidez dispersa
mediana, con papeles de filtro de fibra de vidrio (p. €j., MN 85/70 BF) o el kit de filtra-
cién por membrana GF/PET de 0,45 pm; en caso de turbidez dispersa fina, con el kit
de filtracién por membrana de 0,45 pm o GF/PET de 0,45 pm.

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.

4.2.5 Hierro

Con un 6,2 %, el hierro es el cuarto elemento mas abundante de la corteza terrestre v,
después del aluminio, el segundo metal mas abundante. En el agua esta presente en
diversas formas. Las aguas subterraneas con niveles de oxigeno reducidos y un entor-
no reductor suelen presentar concentraciones de hierro superiores a 0,1 mg/L. El hierro
bivalente(ll) Fe?* que contienen es especialmente sensible al aire. El oxigeno del aire lo
oxida a hierro trivalente Fe** vy, debido a su escasa solubilidad, se precipita en forma
de hidrato de 6xido de hierro marrén, amorfo en forma de copos. Este hidrato de dxido
suele provocar, debido a la formacién de complejos, la coprecipitacion de otros metales
pesados, o la aparicion de otros complejos de hierro, especialmente en aguas residua-
les y en aguas naturales que contienen acidos humicos. Ademas, la presencia de hierro
también depende del pH. Con valores de pH superiores a 8, los iones de hierro(ll) Fe*
se transforman en hidréxido de hierro(ll) poco soluble. El hierro disuelto puede limitar el
uso del agua por parte de los consumidores, ya que puede provocar precipitaciones al
utilizarla, por ejemplo, al lavar la ropa. En la industria, el hierro se utiliza para tuberias y
depositos. El hierro no es deseable en el agua potable, ya que provoca un color marrén
y un olor a podrido.

El limite maximo de hierro en el agua potable es de 0,2 mg/L.
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Al omitir el reductor, se puede distin- i
guir entre Fe?* y Fe®*.
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El hierro (al igual que el manganeso) no supone un peligro directo para la salud humana
en las concentraciones habitualmente presentes. Sin embargo, estos compuestos no
son deseables en el agua potable, ya que pueden formar depositos en la red de tube-
rlas que aumentan considerablemente la resistencia al flujo. Una de las consecuencias
de ello son, por un lado, las decoloraciones indeseadas vy, por otro, las denominadas
contaminaciones secundarias provocadas por bacterias del hierro y del manganeso
correspondientes.

El principal @mbito de aplicacion del hierro es la industria siderurgica y metalurgica.
Gracias a su amplia disponibilidad, su dureza y su tenacidad, el hierro es uno de los ma-
teriales basicos mas importantes. El hierro se utiliza, entre otras cosas, como floculante.
La determinacion del hierro disuelto es un indicador importante del grado de corrosion.

4.2.5.1 Principio de reaccion

En funcion de la gama de productos (VISOCOLOR® o NANOCOLOR®) y del kit de anéa-
lisis, la prueba se basa en una de estas dos reacciones:

(@) Método de triacina: Los iones de hierro(ll) reaccionan con un derivado de triaci-
na para formar un complejo de color rojo violdceo muy intenso (VISOCOLOR® y
NANOCOLOR®).

Derivado de triacina

Los derivados de la triacina son muy miscibles con el acido tioglicélico. El acido tiogli-
colico sirve como agente reductor para convertir el hierro(lll) en hierro(ll) y para ajustar el
pH. Por lo tanto, solo se requiere un reactivo para el analisis.

(b) Método DIN: Los iones de hierro(ll) forman un complejo de color naranja con la
1,10-fenantrolina (NVANOCOLOR®).
El hierro(lll) se reduce a hierro(ll) mediante un reductor adecuado y también se inclu-
ye en el andlisis. El pH se ajusta por medio de un tampdn.
Este complejo de fenantrolina de color rojo anaranjado es estable en un intervalo de
pH de 2,5 a 9. El método descrito detecta el hierro disuelto y los compuestos de hierro
facilmente solubles (principio de reaccidon anélogo al de la norma DIN 38406-E)1),

Distincién entre hierro total y hierro disuelto

El hierro disuelto son unicamente los compuestos de hierro presentes de forma comple-
tamente disuelta en la muestra. Antes del andlisis, se recomienda filtrar la muestra con
el kit de filtracién por membrana de 0,45 pm (REF 91650).

Para determinar el hierro total, se requiere una digestion con el reactivo de digestion
NANOCOLOR® NanOx Metal (REF 918978) o con el kit de digestion (REF 91808).

Diferenciacién entre hierro(lll) y hierro(ll):

En dos pruebas es posible distinguir entre los dos estados de oxidacion diferentes:
VISOCOLOR® ECO Hierro 2 (REF 931026/931226) y prueba con cubetas rectangula-
res NANOCOLOR?® Hierro (REF 91836).



4.2.5.2 Conservacion de muestras

- Por medio de la adicion de acido nitrico hasta alcanzar un pH de 1-2, la muestra se
podra conservar hasta un maximo de 1 mes (recipiente de conservacion: frasco de
PE o de vidrio).

- Los compuestos de hierro(ll) se pueden conservar durante un maximo de 7 dias tras
afadir acido clorhidrico hasta alcanzar un pH de 1-2.

4.2.5.3 Consejos y trucos

Digestion

- Para detectar también los complejos de hierro y determinar el hierro total, se debera
preparar la muestra antes del andlisis mediante una oxidacion con NANOCOLOR®
NanOx Metal (REF 918978) o el kit de digestion (REF 91808).

Informacion de fondo

- Al determinar el contenido de hierro en muestras acuosas, se debera tener en cuenta
que los procesos mencionados anteriormente seguiran desarrollandose incluso des-
pués de la toma de muestras. Por eso es necesario realizar una determinacion diferen-
ciada de las formas presentes directamente in situ. Si esto no fuera posible, la muestra
se debera estabilizar, a ser posible, afiadiendo unas gotas de acido (la cantidad de-
pendera de los parametros que se deban determinar).

Filtracion

- Para determinar exclusivamente el «hierro disuelto», en caso de aguas turbias, la
muestra se debera filtrar antes del analisis.

Andlisis de agua de mar

- Practicamente todas las pruebas VISOCOLOR® y NANOCOLOR® Hierro permiten ana-
lizar agua de mar. La excepcion es la prueba VISOCOLOR® HE Hierro, con la que no
es posible realizar andlisis de agua de mar. Para informacion detallada, consulte las
instrucciones de la prueba correspondiente.

pH

- Se deben observar los valores de pH de la solucién de muestra indicados en las ins-
trucciones de la prueba. En caso necesario, ajuste el pH con acido nitrico o disolucion
de hidroxido sodico.

Interferencias
- Los oxidantes interfieren en la determinacion con la prueba NANOCOLOR® Hierro 3.

- Otros iones metélicos, como el cobalto o el niquel, pueden interferir en diferentes con-
centraciones, segun la prueba. La concentracion a partir de la que cabe esperar una
interferencia se indica en las instrucciones de la prueba correspondiente.

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.

Turbidez

- Las turbideces dan lugar a resultados de medicion erréneos: En caso de turbidez dis-
persa gruesa, filtrar con papel de filtro cualitativo (p. €j., MN 615); en caso de turbidez
dispersa mediana, con papeles de filtro de fibra de vidrio (p. €j., MN 85/70 BF) o el kit
de filtracién por membrana GF/PET de 0,45 pm; en caso de turbidez dispersa fina,
con el kit de filtracion por membrana de 0,45 pym o GF/PET de 0,45 pm.

4.2.6 Cobre

El cobre, al igual que la plata y el oro, pertenece a los metales monetarios. Desde muy
temprano se reconocio la resistencia a la corrosion de estos tres metales, por lo que se
utilizaron para la fabricacion de monedas. En la naturaleza, el cobre esta presente en
estado nativo, aunque en pequefias cantidades, pero también en forma de compuestos
como carbonatos, 6xidos o sulfuros.

Los iones de cobre (ll) pueden estar presentes en el agua en forma disuelta o no di-
suelta. En las aguas naturales y en las aguas residuales municipales, el cobre suele
estar presente solo en concentraciones muy bajas. Sin embargo, en las aguas resi-
duales industriales estas concentraciones son mucho mas elevadas, por ejemplo, en
las empresas metalurgicas, en las plantas de galvanoplastia y en los lixiviados de los
vertederos de escombros.

En la industria, el cobre es uno de los metales mas utilizados. El cobre se caracteriza
por su excelente conductividad eléctrica, resistencia a la oxidacion y conductividad
térmica. Ademas, se utiliza en forma de aleaciones, como el latén y el bronce. El cobre,
al igual que la plata, tiene propiedades antibacterianas.

El cobre forma parte de los metales 4

monetarios.

El cobre tiene un efecto germicida. /
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El cobre se utiliza, entre otras cosas, en talleres de galvanoplastia. En estos se com-
prueba periédicamente la concentracion. También se utilizaba para las tuberias de
agua. En funcion del pH, se puede detectar la presencia de cobre en el agua potable.

4.2.6.1 Principio de reaccion

Los iones de cobre(ll) forman, junto con la cuprizona (bis(ciclohexilidenhidracida) del
acido oxalico), un complejo de color azul en una solucion ligeramente alcalina, que se
puede evaluar tanto por métodos colorimétricos como fotométricos.

Bis(ciclohexilidenohidracida) del acido oxalico
«Cuprizona»

La cuprizona es muy adecuada para la determinacion fotométrica de pequefas canti-
dades de cobre, ya que reacciona de forma practicamente selectiva con los iones de
cobre(ll).

4.2.6.2 Conservacion de muestras

- Por medio de la adicién de acido nitrico hasta alcanzar un pH de 1-2, la muestra se
podra conservar hasta un maximo de 1 mes (recipiente de conservacion: frasco de
PE o de vidrio).

4.2.6.3 Consegjos y trucos

Digestion

- Solo se detectan los iones de Cu?*. Los compuestos de cobre(l) y los compuestos
de cobre(ll) no disueltos no se tienen en cuenta y se deben someter a un proceso de
digestion antes del andlisis. Para la determinacion del cobre total, es necesario realizar
previamente una digestion con NANOCOLOR® NanOx Metal (REF 918978) o con el kit
de digestion (REF 91808).

Aptitud para agua del mar

- Todas las pruebas VISOCOLOR® y NANOCOLOR® Cobre son adecuadas para el ana-
lisis del agua de mar.

pH

- Se deben observar los valores de pH de la solucién de muestra indicados en las ins-
trucciones de la prueba. En caso necesario, ajuste el pH con acido nitrico o disolucion
de hidrdxido soédico.

Interferencias
- El calcio interfiere en la deteccion. Para eliminar la interferencia, utilice el reactivo des-
tinado a eliminar el exceso de calcio (hasta 20 g/L de Ca?*, REF 918939).

- Las concentraciones de cromo(lll) superiores a las de cobre dan lugar a resultados
inferiores a los reales (oxidacion a cromato con NANOCOLOR® NanOx Metal).

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.

Turbidez

- Las soluciones turbias se deben filtrar antes de determinar el cobre disuelto. La turbi-
dez da lugar a resultados de medicion erroneos: En caso de turbidez dispersa gruesa,
filtrar con papel de filtro cualitativo (p. ej., 615); en caso de turbidez dispersa mediana,
con papeles de filtro de fibra de vidrio (p. €j., MN 85/70 BF) o el kit de filtracién por
membrana GF/PET de 0,45 pm; en caso de turbidez dispersa fina, con el kit de filtra-
cion por membrana de 0,45 um o GF/PET de 0,45 pum.

4.2.7 Niquel

En las aguas naturales, el niquel solo esta presente raras veces y Unicamente en con-
centraciones bajas. En cambio, las aguas residuales revisten una mayor importancia.
Los compuestos de niquel del agua pueden estar presentes en forma disuelta (como
iones de niquel(ll) o en sus compuestos complejos) y en forma no disuelta (p. €j., hi-
droxido, carbonato, sulfuro y cianuro de niquel).



El niquel se utiliza para el afino de metales y la fabricacion de recubrimientos resistentes
ala corrosion. Como metal de aleacion, se utiliza en el refinado del acero, lo que consti-
tuye su aplicacion principal. La adicion de aleaciones de niquel aumentan la resistencia,
la ductilidad y la dureza del acero. Puede pasar al agua residual desde el agua de lava-
do de los talleres de galvanoplastia.

El niquel puede provocar reacciones alérgicas en la piel. Por lo tanto, los objetos me-
talicos que entran en contacto con la piel se someten periddicamente a pruebas de
deteccion de niquel. Antiguamente, muchas piezas de joyeria (como, por ejemplo, los
pendientes) estaban niqueladas. Debido al elevado nimero de personas sensibilizadas
al niquel, cada vez se niquelan menos los metales que entran en contacto con la piel.

4.2.7.1 Principio de reaccion

Determinacion colorimétrica y fotométrica de los iones de niquel mediante dimetilglioxima
(diacetildioxima).
CH,

HO,
\N/)YN\OH

CHj,
Diacetildioxima

4.2.7.2 Conservacion de muestras

- Por medio de la adicion de acido nitrico hasta alcanzar un pH de 1-2, la muestra se
podra conservar hasta un maximo de 1 mes (recipiente de conservacion: frasco de
PE o de vidrio).

4.2.7.3 Consejos y trucos

Digestion

- El niquel en forma de complejos no se detecta analiticamente, o solo parcialmente,
por lo que se debe someter a un proceso de digestion antes de su determinacion.
Para la determinacion del niquel total, es necesario realizar previamente una digestion
con NANOCOLOR® NanOx Metal (REF 918978) o con el kit de digestion (REF 91808).

Aptitud para agua de mar

- Practicamente todas las pruebas VISOCOLOR® y NANOCOLOR® Niquel permiten
analizar agua de mar; en algunos casos se requiere para ello una dilucion (1 + 9). Para
informacion detallada, consulte las instrucciones de la prueba correspondiente.

pH

- En las pruebas con cubetas redondas, el pH de la solucidon de muestra debe estar
comprendido entre 3 y 8; en las pruebas con cubetas rectangulares, entre 1y 13. En
caso necesario, ajuste el pH con acido nitrico o disolucion de hidréxido sodico.

- Se deben observar los valores de pH de la solucién de muestra indicados en las ins-
trucciones de la prueba.

Interferencias

- El calcio interfiere en la deteccion. Para eliminar las interferencias, utilice el reactivo
destinado a eliminar las interferencias causadas por el calcio (hasta 20 g/L de Ca?*,
REF 918939).

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.

Turbidez

- Las soluciones turbias se deben filtrar antes de determinar el niquel disuelto. La turbi-
dez da lugar a resultados de medicion erréneos: En caso de turbidez dispersa gruesa,
filtrar con papel de filtro cualitativo (p. €j., 615); en caso de turbidez dispersa mediana,
con papeles de filtro de fibra de vidrio (p. €j., MN 85/70 BF) o el kit de filtracién por
membrana GF/PET de 0,45 pm; en caso de turbidez dispersa fina, con el kit de filtra-
cién por membrana de 0,45 um o GF/PET de 0,45 pm.

4.2.8 Plata

La plata es un metal blando ductil que presenta la mayor conductividad eléctrica de
todos los elementos, asi como la mayor conductividad térmica de todos los metales. Es
un elemento raro que solo esta presente en la corteza terrestre en una concentracion de
aprox. 0,079 ppm. Al igual que el cobre, forma parte de los metales monetarios.

O

El niquel es el desencadenante mas
frecuente de las alergias de contacto (dermati-

tis por niquel).

La plata forma parte de los metales /

monetarios.
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En estado puro, la plata es demasiado blanda, por lo que se utiliza principalmente en
forma de aleaciones (principalmente con cobre). Al igual que el cobre, la plata tiene
propiedades antibacterianas, por lo que también es de interés para el uso en productos
sanitarios (comprimidos, pomadas, laminas de plata).

Asimismo, la plata se utiliza para el revelado fotogréfico. La fijacion es el proceso final en
el revelado de las peliculas o fotografias. Durante este proceso se eliminan por lavado
los halogenuros de plata excedentes de la capa fotografica. Por lo tanto, es recomen-
dable y necesario comprobar periddicamente el contenido de plata de dichos bafios
fijadores.

4.2.8.1 Principio de reaccion

Los iones de plata reaccionan con un indicador y forman un colorante azul. Los com-
puestos de plata poco solubles o en forma de complejos, como el bromuro, el cloruro,
el yoduro, el cianuro o el tiocianato de plata, no se tienen en cuenta en el andlisis.

4.2.8.2 Conservacion de muestras

- Por medio de la adicion de acido nitrico hasta alcanzar un pH de 1-2, la muestra se
podra conservar hasta un maximo de 1 mes (recipiente de conservacion: frasco de
PE o de vidrio).

4.2.8.3 Consejos y trucos

Digestion

- Los compuestos de plata poco solubles o en forma de complejos, como el bromuro de
plata, el cloruro de plata, el yoduro de plata, el cianuro de plata o el tiocianato de plata,
no se tienen en cuenta en el andlisis. Para determinar estos compuestos, es necesario
realizar previamente una digestion con NANOCOLOR® NanOx Metal (REF 918978).

Aptitud para agua de mar
El método no es adecuado para el andlisis de agua de mar.

pH

- El pH de la solucién de muestra debe estar entre 3 y 9. En caso necesario, ajuste el
pH con acido nitrico o disolucién de hidroxido sédico.

Interferencias

- Numerosos iones metélicos, como por ejemplo el Pb?* o el AI**, interfieren en la prue-
ba. La concentracion a partir de la que cabe esperar una interferencia se indica en las
instrucciones de la prueba.

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.

Realizacion del analisis
- Las concentraciones de plata menores (0,08 -0,50 mg/L de Ag*) se pueden determi-
nar con cubetas semimicro de 50 mm (REF 91950).

Turbideces

- Las soluciones turbias se deben filtrar antes de determinar la plata disuelta. La turbidez
da lugar a resultados de medicion erroneos: En caso de turbidez dispersa gruesa,
filtrar con papel de filtro cualitativo (p. €j., 615); en caso de turbidez dispersa mediana,
con papeles de filtro de fibra de vidrio (p. €j., MN 85/70 BF) o el kit de filtracién por
membrana GF/PET de 0,45 pm; en caso de turbidez dispersa fina, con el kit de filtra-
cion por membrana de 0,45 um o GF/PET de 0,45 pum.

4.2.9 Zinc

El zinc esta presente en muchos minerales y siempre en forma ligada, principalmente
como sulfuros y oxosales. Es un oligoelemento importante para las personas, los ani-
males y las plantas.

Las sales de zinc se utilizan en las plantas de galvanoplastia para el recubrimiento de
acero con zinc (afino superficial) y para la produccion de aleaciones de zinc. De este
modo se consigue una proteccion eficaz contra la corrosion, por lo que las sales de zinc
también se han utilizado, en ocasiones, en aguas de refrigeracion. Sin embargo, debido
a la toxicidad del zinc, esto ya apenas se hace.



4.2.9.1 Principio de reaccion

Los iones de zinc forman un complejo de color azul con zincén a un pH de entre 8,5y
9,5. El principio de reaccion es analogo al de APHA 3500-Zn F.
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4.2.9.2 Conservacion de muestras

- Por medio de la adicion de acido nitrico hasta alcanzar un pH de 1-2, la muestra se
podra conservar hasta un maximo de 1 mes (recipiente de conservacion: frasco de
PE o de vidrio).

4.2.9.3 Consejos y trucos

Digestion
Para la determinacion del zinc total, es necesario realizar previamente una digestion
con NANOCOLOR® NanOx Metal (REF 918978) o con el kit de digestion (REF 91808).
En general, la medicion se debera realizar frente a un blanco digerido.

Fuentes de error frecuentes
- En el caso de VISOCOLOR® ECO Zinc, se deberd prestar atencién al volumen de
muestra diferente para el analisis visual (1 mL) y fotométrico (5 mL).

Aptitud para agua de mar

-Tras la dilucion (VISOCOLOR® ECO Zinc 1+ 9, NANOCOLOR® Zinc 4 1 +1,
NANOCOLOR® Zinc 1 + 9), el método también se puede utilizar para el andlisis del
agua de mar.

pH

- Se debe observar el valor de pH de 3-10 de la solucién de muestra indicado en las
instrucciones de la prueba. En caso necesario, ajuste el pH con acido nitrico o diso-
lucion de hidroxido sodico.

- En el caso de muestras acidas, alcalinas y tamponadas, mida el pH tras afiadir la
muestra (valor nominal: pH 8,5-9,5) y, si fuera necesario, ajustelo a pH 9.

Interferencias

- Bl calcio interfiere en la detecciéon. Para eliminar las interferencias, utilice el reactivo
destinado a eliminar las interferencias causadas por el calcio (hasta 20 g/L de Ca?*,
REF 918939).

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.

Turbideces

- Las soluciones turbias se deben filtrar antes de determinar el zinc disuelto. La turbidez
da lugar a resultados de medicion erréneos: En caso de turbidez dispersa gruesa,
filtrar con papel de filtro cualitativo (p. €j., 615); en caso de turbidez dispersa mediana,
con papeles de filtro de fibra de vidrio (p. €j., MN 85/70 BF) o el kit de filtracién por
membrana GF/PET de 0,45 pm; en caso de turbidez dispersa fina, con el kit de filtra-
cion por membrana de 0,45 um o GF/PET de 0,45 um.
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GH = dureza total ﬁ

Ca®* = iones de calcio
Mg?* = iones de magnesio
Sr?* = iones de estroncio

Ba?* = iones de bario

HCO;™ = ion de hidrogenocarbonato ﬁ

CaCQOj = carbonato célcico («depdsito calca-
reo» 0 «piedra caliza»)
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4.3 Otros parametros importantes

Ademas de los parametros relacionados con las plantas depuradoras y los metales,
existen otros parametros quimicos que revisten interés en el andlisis del agua y de las
aguas residuales. El pH es de importancia decisiva en todos los procesos quimicos y
bioldgicos. Pero tampoco se debe pasar por alto el grado de dureza del agua, sobre
todo en el sector industrial.

A continuacion se explican conceptos basicos Utiles, indicaciones sobre la preparacion
y conservacion de muestras, asi como los principios de las reacciones relativos a los
parametros «Dureza» y «pH».

4.3.1 Dureza

La dureza total o dureza del agua es la suma de las concentraciones de todos los iones
de metales alcalinotérreos disueltos en la muestra de agua.

GH = Y[Ca®", Mg?", Sr?*, Ba?]

Sin embargo, dado que los iones de estroncio y bario solo estan presentes en trazas y,
por lo tanto, desempefan un papel secundario como endurecedores, se ha concretado
la definicion segun la norma DIN 38409-H6. Segun esta norma, la dureza ya solo se
define por la concentracion molar de iones de calcio y magnesio en mmol/L. La propor-
cién de iones de calcio (Ca®*) suele ser, en general, mayor (entre el 70 y el 85 %) que la
de iones de magnesio (Mg?*). Cuanto «<méas dura» sea el agua, mayor seré la proporcion
total de iones de metales alcalinotérreos disueltos.

Anteriormente, la dureza se expresaba también en grados de dureza alemana, en lu-
gar de en mmol/L (unidad del Sl). Esta unidad se referia al éxido de calcio (Ca0), de
modo que 1 °d equivalia formalmente a 10 mg de dxido de calcio en 1 litro de agua. Se
definieron de forma equivalente otros indicadores de dureza, como el magnesio (1 °d
= 7,19 mg/L). En la siguiente tabla se muestra la conversién de grados de dureza ale-
mana a unidades del Sistema Internacional (Sl) y otras unidades utilizadas:

mg/L de CaO mg/L de mmol/L de
CaCO; CaCO;
1 1,3 1,8 10 18 0,18
2 2,5 3,6 20 36 0,36
3 3,8 5,4 30 54 0,54
4 5,0 71 40 71 0,71
5 6,3 8,9 50 89 0,89
6 7,5 10,7 60 107 1,07
7 8,8 12,5 70 125 1,25
8 10,0 14,3 80 143 1,43
9 11,3 16,1 90 161 1,61
10 12,5 17,8 100 178 1,78

Tabla 9: Conversién de grados de dureza alemana a unidades del Sistema Internacional (Sl) y otras unidades utilizadas

En general, el agua con una dureza total de hasta 7 °d se designa como blanda, de
hasta 11 °d como de dureza media y de mas de 12 °d como dura.

La dureza total se compone de dos ambitos distintos, definidos de manera diferente:
Dureza de carbonatos (dureza temporal)

La dureza de carbonatos designa la proporcion de iones de magnesio y calcio para la
que existen cantidades equivalentes de hidrogenocarbonato en la solucién. A diferencia
de la dureza permanente, esta se puede eliminar simplemente calentandola. Esto se
debe a una reaccién de equilibrio dependiente de la temperatura (equilibrio entre la cal
y el acido carboénico):

Ca? +2HCO, AT CaC0; + H,0 + CO,



En presencia de agua carbonatada, formada por CO, y agua, la caliza (CaCO;) se di-
suelve formando hidrogenocarbonato de calcio. Sin embargo, si se calienta, el equilibrio
se desplazara en la direccion opuesta, hacia el lado del llamado «depodsito calcareo», y
se precipitara el carbonato calcico.

Cuanto mayor sea la proporcion de carbonatos disueltos en el agua, mayor sera la ca-
pacidad tampodn (estabilidad del pH) del agua. Por el contrario, las aguas muy blandas
(p. €j., el agua destilada) tienen una capacidad tampdn muy reducida, lo que puede
afectar a la precision de las mediciones. Por el contrario, el agua muy dura provoca
la formacién de cal y de jabones de cal, como los que a menudo estan presentes en
vida cotidiana (hervidores de agua, cafeteras). Estos depdsitos se deben al carbonato
célcico formado.

Gracias a los hidrogenocarbonatos presentes en las muestras acuosas y a su buena
capacidad tampdn, el pH se mantiene estable, incluso al ahadir acidos o bases:

HCO;™ + H* H,COz; — CO, + H,0O

HCO;™ + OH- H,O + COz>

El concepto de «dureza de carbonatos» es sindnimo de «capacidad acida» o «capaci-
dad de fijacion de acidos» y de «alcalinidad». La determinacion se realiza por titulacion
con &cido clorhidrico frente al denominado valor p (p = fenolftaleina) y el valor m (m
= naranja de metilo).

En su sentido original, la dureza de carbonatos (a menudo indicada en °d) se indicaba
como capacidad acida, con la unidad [mmol/L], o, en el ambito de la piscicultura, como
capacidad de fijacion de acidos (SBV, por sus siglas en aleman), con la unidad [mval/L].
El origen de este término se debe a la capacidad tampdn del agua frente a los acidos y
a la estabilidad del pH asociada en un intervalo pH determinado.

Por lo tanto, la dureza de carbonatos, la capacidad acida y la capacidad de fijacion de
acidos son conceptos idénticos que solo se pueden utilizar de forma diferente segun el
ambito de aplicacion.

Dureza de carbonatos = capacidad acida = SBV (& capacidad de fijacion de acidos)

En la primera etapa de la titulacion, los carbonatos se transforman en hidrogenocar-
bonatos. La coloracion rojo rosacea tras anadir el indicador fenolftaleina indica la pre-
sencia de carbonatos; por lo tanto, se debera valorar con acido clorhidrico hasta que
la solucidn de muestra pierda completamente el color. El consumo de acido clorhidrico
hasta la decoloracion se denomina «valor p».

COg% + H* HCO4”

En la segunda etapa de la titulacion, se determina el valor m inmediatamente después
de la determinacion del valor p. Si, tras afiadir el indicador naranja de metilo, se observa
una coloracion azul, se valorara hasta que el color cambie a rojo. Se registran todos los
hidrogenocarbonatos.

HCO{{ + H* HzCOg — C02 + HQO

Por experiencia, el valor p es muy reducido o igual a cero en la mayoria de las muestras
de agua, ya que los carbonatos son poco solubles. En ese caso, la dureza de carbo-

natos equivale al valor m.

Ks 4,3 Ks 8,2

(+m) (+p)
Capacidad 4cida Ks
(titulacion con HCI)

o 1 2 3 |4 5 6 7 |8 9 10 11 12 13 14

Capacidad bésica Kg —>
(titulacion con NaOH)

Kg 4,3 Kg 8,2
(=m) =p)

Figura 26: Resumen de la capacidad &cida y basica

HCOj3™ = ion de hidrogenocarbonato
H,COj; = &cido carbdnico

CO, = diéxido de carbono

CO4% = ion carbonato

Ks = capacidad &cida

Kg = capacidad de bases

HCI = 4cido clorhidrico

NaOH = disolucién de hidréxido sédico
Valor m = dureza de carbonatos

Valor p = alcalinidad parcial
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La dureza de carbonatos es menor, como maximo igual que la dureza total. Sin embar-
go, en casos excepcionales puede ser mayor, concretamente si la solucion de muestra
contiene mas carbonatos o hidrogenocarbonatos que iones de metales alcalinotérreos
(p. €]., en el caso de los carbonatos alcalinos, como el NaHCOs).

Designacion Descripcién Unidades

Dureza total Concentracion de todos los iones Sl: mmol/L

(dureza del agua) alcalinotérreos, palabras clave: Agua blanda, la mayoria de las veces:
agua dura °d

— Calcificacion, jabones de cal

Dureza de calcio Concentracién de todos los mmol/L
(dureza de cal) jones de calcio disueltos a menudo: °d, mg/L de
CaCOgq
ppm
raras veces: mval/L
Dureza de magnesio Concentracién de todos los mmol/L
jones de magnesio disueltos a menudo: °d o ppm

raras veces: mval/L

Dureza de carbonatos Concentracion de todos los iones de metales  SI: mmol/L
(dureza temporal, alcalinotérreos presentes en forma de carbona- a menudo: °d o ppm
dureza pasajera) to o hidrogenocarbonato raras veces: mval/L

Dureza no carbonatada ~ Concentracion de todos los iones de metales  SI: mmol/L
(dureza permanente, alcalinotérreos no ligados en forma de carbo-  a menudo: °d o ppm
dureza de sulfato) nato o hidrogenocarbonato raras veces: mval/L

Capacidad de bases Ky Consumo de base (NaOH, ¢ = 0,1 mol/L) para mmol/L

(acidez) alcanzar un pH de 8,2; capacidad para ceder  o: mval/L
protones
Capacidad acida Kg Consumo de &cido (HCI, ¢ = 0,1 mol/L) para mmol/L
(capacidad de fijacion de  alcanzar un pH de 4,3; alta capacidad acida: o mval/L
acidos de pH 8,3 hasta buena capacidad tampdn, mg/L de CaCOs
pH 4,3) segun: DIN 38409-H7-1-2.
Capacidad de fijacion de  Capacidad para fijar iones oxonio (H;O*) o mmol/L
acidos (alcalinidad) iones de hidrogeno (H*), dependiente de los a menudo: °d o también

iones con efecto basico; casi exclusivamente ppm
carbonatos —® «Alcalinidad = alcalinidad de
carbonato = dureza de carbonatos = capaci-

dad acida»
Alcalinidad total Concentracién de todos los iones capaces de  mmol/L,
fijlar &cidos (sulfatos, fosfatos, etc.) a menudo: °d o ppm

raras veces: mval/L

Alcalinidad de carbonato ~ Concentracion de todos los iones presentes mmol/L
en forma de carbonato que pueden neutralizar a menudo: °d 0 ppm
la acidez. Se suele denominar «alcalinidad», raras veces: mval/L
ya que los carbonatos son su componente
principal

Tabla 10: Conceptos importantes relativos a la dureza

Dureza no carbonatada (dureza permanente)

La dureza no carbonatada se compone de todas las demas sales de metales alcalino-
térreos anidnicas disueltas y no precipitables, como por ejemplo sulfatos, cloruros o
nitratos. La proporcién molar de cada uno de los componentes no influye en la determi-
nacion, ya que la dureza residual se define como un parametro sumario y se determina
como tal.

La dureza del agua también es importante para las plantas depuradoras, por lo que se
utilizan procesos de descalcificacion especificos.

Una dureza temporal excesiva puede provocar la precipitacion de carbonatos en las
tuberias y los intercambiadores de calor. Las concentraciones excesivas de iones de
calcio y magnesio pueden provocar la precipitacion de determinados parametros anio-
nicos.



Principio de reaccion
Dureza total y dureza residual

En funcion de la gama de productos (VISOCOLOR® o NANOCOLOR®) y del kit de anéa-
lisis, la prueba se basa en una de estas tres reacciones:

(a) Titulacioncomplejométrica: PrincipiodereaccidonanadlogoaldelanormaDIN 38406-3E3
Salvo en el caso de un unico kit de andlisis (VISOCOLOR® alpha Dureza residual), Los quelatos son compuestos con
en la gama VISOCOLOR® la determinacion de la dureza total se realiza mediante ligandos multidentados, lo que
una titulacién complejométrica, es decir, los iones de metales alcalinotérreos se fijan los hace especiaimente resistentes.
mediante la sal disédica del acido etilendiaminotetraacético (EDTA) formando lo que
se conoce como quelatos (del griego chele para pinzas de cangrejo). Mientras que
en las titulaciones &cido-base (ver «dureza de carbonatos») el punto de equivalencia
se detecta mediante indicadores que reaccionan a un cambio del pH con un cam-
bio de color, en las titulaciones complejométricas se utilizan indicadores especificos
para metales que reaccionan a un cambio en la concentracion de iones metalicos.
Los quelatos que forman los indicadores con los iones metalicos tendran un color
diferente al de los indicadores libres.

M?* + Na,H,EDTA ——— Na,[MEDTA] + 2 H*
M2* = jon metalico, M** = Ca®*, Mg?*

-
- o ] EDTA = acido etilendiaminotetraacético
(0]
o%
0.

O/ ™\

>—/

J |
O

~— /j

- O —
La reaccion tiene lugar a un pH de 10. Se ahade a indicador liquido una sustancia tam-
pon, lo que permite ajustar el pH y capturar los iones de hidrégeno (protones, H*) que
se generan durante la titulacion y que, de otro modo, provocarian una disminucion del
pH (la estabilidad del complejo disminuye a medida que disminuye el pH).

Ademas de la sustancia tampdn, se ha afiadido a la preparacion indicadora Mg-ED-
TA como sustancia complejométrica neutra. El complejo de calcio presenta una cons-
tante de estabilidad mayor que el complejo de magnesio correspondiente. En con-
secuencia, los iones de calcio de este complejo liberan cantidades equivalentes de
iones de magnesio.

Los iones de magnesio producen, junto con el indicador de color, un cambio de color
mucho mas intenso que el que se podria obtener con iones de calcio. De este modo
se evita que, en el caso de las muestras de agua cuya dureza se debe exclusiva 0 ma-
yoritariamente a sales de calcio, no se produzca un cambio de color marcado o no se
detecte, a causa de ello, con precision el punto final de la titulacion.

Antes de comenzar la titulacion, se agrega un indicador a la muestra de agua. Este
indicador forma complejos de color rojo, débilmente unidos, con los endurecedores
(iones alcalinotérreos).

A continuacion, se realiza una titulacion con una soluciéon de EDTA, en la que primero
se transforman en quelatos los iones de metales alcalinotérreos que no estan unidos al
indicador. Una vez se hayan unido estos iones libres, los iones ligados de forma suelta
al indicador también se extraeran del complejo por el EDTA vy, a continuacion, se que-
latizaran.

Por medio de la disoluciéon de los complejos de iones de metales alcalinotérreos indi-
cadores, el indicador vuelve a cambiar de color y, en consecuencia, indica el final de
la titulacidn mediante el cambio de color (de rojo a verde). Por lo tanto, el consumo de
solucién de titulacidon es un indicador de la concentracion de los endurecedores pre-
sentes en la solucion.

(b) Colorimetria con indicador mixto (solo para VISOCOLOR® alpha Dureza residual)

(c) Determinacion fotométrica de la dureza total/dureza residual con purpura de ftaleina.
Mediante el uso de un enmascarador selectivo se puede diferenciar en la dureza total
entre el calcio y el magnesio.
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Los iones de cobre (Il) interfieren en L

los andlisis. Por eso, en las tuberias de cobre
se debe dejar que se vacie una cantidad
suficiente de agua.
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Dureza carbonatada

La determinacion en el dmbito de VISOCOLOR® se realiza de forma andloga a
DIN EN ISO 9963-1 C24: El andlisis se realiza como titulacion con acido clorhidrico
frente a un indicador mixto, cuyo color cambia a un pH de 4,5.

Desde el punto de vista fotométrico, la dureza de carbonatos se puede determinar
mediante el azul de bromofenol.

4.3.1.1 Conservacion de muestras

Dureza total: Tras el pretratamiento con HNO; hasta un pH de 1-2, la muestra se
puede conservar como maximo durante un mes.

- Dureza de carbonatos: La medicion se debe realizar en el plazo de un dia.

- La conservacion se debe realizar en un frasco de PE, el almacenamiento y el transpor-
te a 4 °C y evitando la exposicion a la luz.

4.3.1.2 Consejos y trucos

Informacién de fondo
- Para diferenciar el contenido de calcio y magnesio, en las pruebas fotométricas de
dureza total se utiliza un enmascarador selectivo.

- La relacion entre la dureza del agua y la concentracion de iones de magnesio y calcio
se puede expresar matematicamente de la siguiente manera:
Dureza del agua [mmol/L] = Ca?* [mg/L]/ 40 + Mg?* [mg/L]/24,3
0 °dH = 0,14 - Ca®* [mg/L] + 0,23 - Mg®* [mg/L]

- Normalmente, la dureza de carbonatos es inferior a la dureza total. Sila dureza de car-
bonatos es superior a la dureza total, existen condiciones anormales que se deberan
aclarar (p. €j., introduccion de hidrogenocarbonatos alcalinos o elevada capacidad
tampon).

- Como prueba de cribado para determinar la dureza total son adecuadas las tiras re-
activas AQUADUR®.

Aptitud para agua de mar

- Préacticamente todas las pruebas VISOCOLOR® y NANOCOLOR® permiten analizar
agua de mar; en algunos casos se requiere para ello una dilucion (1 + 29). Sin dilucién,
la interferencia del cloruro provoca resultados de medicion errdneos. Para informacion
detallada, consulte las instrucciones de la prueba correspondiente. La determinacion
de la dureza residual no es adecuada para el analisis de agua de mar.

Interferencias

- Los iones de cobre(ll) pueden retrasar el cambio de color del indicador (> 5 mg/L) v,
a concentraciones mayores, incluso bloquearlo por completo. Por eso, por ejemplo,
en el caso de tuberias de cobre, se debe correr suficiente agua antes de tomar la
muestra. Para eliminar las interferencias causadas por el cobre, se puede utilizar en la
determinacion de la dureza total el reactivo adicional VISOCOLOR® ECO para la elimi-
nacion de iones de cobre (REF 931929).

- En la titulacion complejométrica, puede ocurrir que, en el caso de muestras de agua
con un contenido elevado de dioxido de carbono o hierro, la mezcla agregada de in-
dicador y tampdn sea insuficiente para mantener un intervalo de pH estable en torno
a 10. En estos casos, sera necesario diluir la muestra con agua destilada (teniendo
en cuenta posteriormente la dilucion por medio de la multiplicacion del valor obtenido
con el factor correspondiente) o agregar mezclas de indicador y tampdn. Tras agregar
la mezcla de indicador y tampdn, siempre se debera comprobar el pH para garantizar
un resultado éptimo.

- Las concentraciones que superan el intervalo de medicion doble pueden simular en
los kits de andlisis fotométricos valores de medicion que se encuentran dentro del
intervalo de medicidon sencillo y, por lo tanto, se pueden interpretar erréneamente.
Diluir previamente el valor de medicion previsto de la muestra al intervalo de medicion
indicado por la prueba. Por razones de seguridad, en aguas con concentraciones
desconocidas los andlisis se deben realizar con diluciones muy diferentes, hasta que
el valor determinado anteriormente se confirme con la Ultima dilucion.

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.



432 pH

El pH indica si el agua o una solucion es acida, alcalina o neutra. Los valores del pH des-
empenan un papel importante en quimica, en ingenieria y en los procesos bioldgicos. El
pH influye en gran medida en numerosas reacciones quimicas, sobre todo las reaccio-
nes de equilibrio quimico. En estos procesos, a menudo es necesario determinar con
la mayor precision posible el pH y regularlo o mantenerlo en el nivel especificado. Asi,
por ejemplo, en la Directiva de la UE sobre la calidad del agua destinada al consumo
humano se establece un intervalo de pH comprendido entre 6,5y 9,5. Para ajustar ese
pH, el agua se puede tratar con productos quimicos disponibles en el mercado. Ambi-
tos de aplicacion importantes en los que puede ser necesario regular el pH son, p. €.,
la maduracion del queso, el ensilado de forraje, el curtido, la neutralizacion de aguas
residuales, la cloracion de piscinas, el encolado de papel, la obtencidn de acido lactico,
la medicina (y tecnologia médica), la acuariofilia, los procesos de tincion, los procesos
de conservacion, la industria cosmética y muchos otros ambitos.

Los peces, por ejemplo, solo pueden vivir en el agua dentro de un intervalo de pH
determinado. Si el pH es demasiado bajo o demasiado alto, se producen dafios en la
piel y las branquias. Si los peces se exponen a esos niveles de pH durante un periodo
prolongado, se puede producir incluso la muerte de los animales. El intervalo de pH
ideal del agua para peces suele estar entre 7 y 8.

El agua normal suele tener un pH de entre 6,5 y 7,5 aproximadamente. Las aguas
residuales domésticas reaccionan de forma neutra o ligeramente alcalina y las aguas
residuales industriales tienden a ser acidas, como, p. €j., los residuos de decapado
procedentes de la industria siderurgica.

La definicion del pH se basa en la denominada autoprotdlisis del agua pura. A tempera-
tura ambiente, el agua pura se disocia en pequenas proporciones en partes equivalen-
tes de iones de hidrégeno hidratados (iones hidronio) H;O* e iones de hidrdxido OH™:

2 H,O0 ———— H;0" + OH"
«Autoprotolisis del agua»

El producto de la concentracion de iones HzO*- y OH™ se denomina «producto idnico
del agua» y se puede considerare, aproximadamente, un valor constante:

c(H,0") - ¢(OH) = 10" mol/L - 10~"mol/L = 10~ mol?/L2 (a 25 °C)

Mediante este producto idnico, se puede calcular ahora la concentracion desconocida
correspondiente a partir de una concentracion conocida de iones H;O* (denominados
en lo sucesivo, H*) u OH™. Segun Brensted, los acidos actian como donantes de H* y
las bases como aceptores de H*. Por ejemplo, al agregar acidos al agua, aumentara la
concentracion de iones H*, mientras que la de iones OH™ disminuye en consecuencia.
Para simplificar la forma de expresar las concentraciones bajas y facilitar la compara-
cion, se ha introducido el pH.

Por lo tanto, el pH es una medida del grado de acidez o alcalinidad de una solucion
acuosa. Por definiciéon, una solucién acuosa con pH inferior a 7 es acida (alta concen-
tracion de H*; baja concentracion de OH") y basica (alcalina) si su pH es superior a 7
(baja concentracion de H*; alta concentracion de OH"). Por lo tanto, un pH de 7 (el
llamado punto neutro) significa que la concentracion de iones H* es igual a la resultante
de la disociacion del agua pura (en equilibrio con los iones OH").

H,O = agua
HgO* = ion de hidronio
OH" = ion hidréxido

El pH es una medida del grado de
acidez o alcalinidad de una solucion acuosa.
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El pH es adimensional.
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Matematicamente, el pH (del latin: potentia Hydrogenii) se define como el logaritmo
decimal negativo (logaritmo de base 1% del valor numérico de la actividad de H*, expre-
sada en mol/L, y se deduce del producto iénico del agua (autoprotdlisis del agua) (en
una primera aproximacion, también se puede calcular con la concentracion de iones
H* [H*]), de modo que se obtiene una escala numérica de 0 a 14. El pH es un numero
adimensional.

pH = - log c(H;O%)
3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

basico

o 1 2

acido

neutral

Figura 27: Escala del pH

Los &cidos y bases fuertes, como p. €j., el acido clorhidrico (HCI) o el hidréxido de sodio
NaOH, estan presentes en solucion (casi) totalmente disociados, es decir, separados en
sus iones. Por lo tanto, influyen considerablemente en la variacion de la concentracion
de los iones H* y OH™, lo que da lugar a un pH bajo (0-3) o alto (11-14). Los acidos
débiles (p. €j., acido acético, CH;COOH) y las bases débiles (p. gj., amoniaco, NHj)
no se disocian completamente en sus iones en el agua, por lo que influyen en menor
medida en el pH.

Las sales formadas por acidos débiles y bases fuertes (p. €j., carbonato de sodio
Na,COs) o por bases débiles y acidos fuertes (p. gj., cloruro de calcio CaCl,) también
provocan, mediante hidrdlisis (reaccion con el agua/disociacion en iones individuales),
un aumento o una disminucion del pH. Por el contrario, si se disuelve una sal, como la
sal comun NaCl, en agua, el pH no cambia (0 apenas cambia), ya que en este caso no
se generan ni se unen nuevos iones de hidrégeno H*, es decir, no se consumen (la sal
comun se descompone en los iones Na* y CI).

pH Sustancia

0 Acido clorhidrico al 36,5 %
0,9-1,5 Acido gastrico (acido clorhidrico dil.)
2,3 Zumo de limén

3,1 Vinagre de mesa

2,0-3,0 Cola

4,0 Vino

4,5 Cerveza

5,0 Café

55 Té

6,5 Leche

7 Agua pura

7.4 Sangre

8,3 Agua de mar

9,0-10,0 Jabon

12,3 Agua de cal saturada

Tabla 11: Algunos ejemplos de valores medios de pH en la vida cotidiana

Un pH adecuado es un factor importante en numerosas reacciones de deteccion. Si el
pH no esté correctamente ajustado, se vera afectada la reaccion. En la mayoria de los
casos, la reaccion de deteccidon es menos selectiva o ni siquiera se produce. Segun la
prueba, este tipo de disfuncion puede provocar que se superen o no se alcancen los
valores de control permitidos.

El pH desempenfa otro papel importante en el tratamiento bioldgico de las aguas resi-
duales. Si no se mantiene correctamente el pH entre 6,0 y 8,0, las bacterias mueren y
no se puede llevar a cabo la limpieza.



Un pH excesivo (superior 9) durante un periodo prolongado en el tanque de activacion
provoca un aumento del contenido de amoniaco en el agua. Esto puede provocar una
inhibicion de la nitrificacion o de la degradacion del carbono. Ademas, unos valores de
pH demasiado altos o bajos pueden provocar la desintegracion de los fléculos. Ya no
es posible separar adecuadamente los sedimentos filtrables.

El pH varia, especialmente en las plantas depuradoras, debido al aporte de determina-
dos detergentes, limpiadores de inodoros (pastillas para el inodoro) o aguas residuales
industriales. El pH se debera controlar en las distintas etapas de degradacion.

4.3.2.1 Principio de reaccion

Los colorantes indicadores de pH son compuestos quimicos que cambian de color en
funcién del pH. En la mayoria de los casos se trata de moléculas organicas complejas.
Los colorantes indicadores son en si mismos acidos o bases y, por lo tanto, son capa-
ces de ceder 0 aceptar protones.

El cambio de color de los indicadores se produce bajo la influencia de los cambios de
la concentracién de iones H*, debido a una modificacién de la estructura quimica, en
la que reviste especial importancia la aparicion de estructuras quinoides o de dobles
enlaces conjugados. Un ejemplo de ello es el colorante indicador naranja de metilo, que
en el intervalo de pH de 3,0 a 4,4 cambia de color rojo a amarillo anaranjado.

SO, Na S0, SOs
N HN HN
M +HCI Il ,L
—_— N -
-NaCl =
HC HyC HqG
\,I\l AN N F#
| |
CHs rojo | O naranja-amarillo ~ ©t ]

Los indicadores de pH son compues-
tos quimicos que cambian de color en funcion
del pH.

Naranja de metilo, sal sddica del acido 4-[4-(dimetilamino)fenilazo]benzenosulfénico; pH 3,0-4,4

Los colorantes indicadores proceden de las mas diversas clases de colorantes organi-
cos (p. gj., colorantes azoicos, ftaleinas, sulfoftaleinas, bencenos, colorantes trifeniime-
tillicos, indicadores nitro, etc.). El intervalo de cambio de cada indicador se situa entre
1,2y 2,5 unidades de pH. Mas alla de estos limites, el tono y la intensidad del color ya
no varian.

Una mezcla especial de distintos colorantes indicadores adquiere un color caracteris-
tico a cualquier pH. Las mezclas de colorantes indicadores suelen denominarse «indi-
cadores universales», ya que, al combinar los indicadores adecuados, se cubre una
amplia gama de la escala de pH o incluso todo el intervalo de O a 14.

La determinacion fotométrica del pH (VISOCOLOR® y NANOCOLOR®) se realiza en
agua con rojo de fenol, un colorante de trifenilmetano, como indicador. Se puede reali-
zar una medicion sencilla del pH con tiras indicadoras de pH (pH-Fix).

En un medio muy acido (pH < 1), el rojo de fenol presenta una coloracion roja; en un
intervalo de pH de 1 a 7,3, una coloracion amarilla; al pasar a un medio basico (a partir
de pH 7,3), el indicador adquiere una coloracién rojo-violeta, y en un medio muy basi-
co (pH > 14), el rojo de fenol se vuelve incoloro. Los diferentes colores se deben a la
estructura quimica.

4.3.2.2 Conservacion de muestras

- La muestra se debe analizar sin demora, en el plazo de un dia. No se puede conservar
durante mas tiempo.

4.3.2.3 Consejos y trucos

Fuentes de error frecuentes

- Errores de medicion debidos a la inobservancia de la influencia de la temperatura:
El producto iénico del agua depende de la temperatura. El grado de disociacion, es
decir, el porcentaje de moléculas disociadas, aumenta considerablemente al elevar la
temperatura. Todos los papeles vy tiras indicadoras estan ajustados a soluciones de
calibracion de 20 °C.
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Los compuestos anféteros pueden
reaccionar de una forma u otra, por ejemplo,
como &cidos y bases.
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- Mediciones del pH en soluciones coloreadas:

Las mediciones de pH en soluciones coloreadas siempre requieren un tratamiento
especial. En teorfa, la solucion de referencia se deberia ajustar al mismo color que
el liquido que se vaya a analizar. Lo mismo se aplica a una solucion turbia. MACHE-
REY-NAGEL ofrece una forma especial de medicion del pH en soluciones coloreadas
mediante los papeles indicadores PEHANON?®, en los que la escala de comparacion
de colores esta sujeta, durante la medicion, a los mismos efectos y cambios de co-
lor que el campo de comparacion. Asi se compensan coloraciones y turbideces. En
las pruebas colorimétricas VISOCOLOR® también se lleva a cabo una compensacion
cromatica.

- Fuentes de error que pueden derivarse de los componentes de la solucidn a analizar:
1) Errores acido-base
- Por su naturaleza quimica, los indicadores acido-base son en si mismos &cidos o ba-
ses de caracter mas o menos marcado. Por consiguiente, su adicion a soluciones no
tamponadas o0 muy débilmente tamponadas (p. €j., agua destilada, soluciones salinas
neutras, soluciones de sales poco hidrolizadas, acidos o bases muy débiles, soluciones
muy diluidas de &cidos y sales fuertes) ya provoca una variacion determinada del pH.
Este error se denomina, en funcion de si el indicador es un acido o una base, «error de
acidez» o «error de alcalinidad», respectivamente. Estos errores no se deben subesti-
mar en absoluto; en casos desfavorables, pueden superar mas de una unidad de pH.
- Por este motivo, se debera tener «precaucién» al medir el pH en soluciones no tam-
ponadas o débilmente tamponadas.
2) Error de sal
- Ademas de los iones de hidrogeno H*, otros iones también influyen, aunque sea en
menor medida, en el cambio de color de los indicadores. Esto puede provocar desvia-
ciones del color durante los analisis de pH en diferentes soluciones salinas. Este efecto
se denomina «error de sal».
Con una concentracion de sal inferior a 0,2 mol/L, se puede ignorar la correccion co-
rrespondiente.
3) Error de alcohol
- Si se utilizan disolventes distintos del agua, cambiara el equilibrio acido-base y, por
lo tanto, también la constante del indicador. Esto significa que, en el caso de una
comparacion directa del color de un indicador en una solucién tampdn acuosa con
el de una solucion que contiene una pequefa cantidad de alcohol, aunque ambos
liquidos tengan el mismo color, no necesariamente tendran los mismos valores de pH.
A temperatura ambiente, el error de alcohol puede alcanzar hasta 0,5 unidades de pH
(en funcion del indicador).
4) Error de proteinas
- Las proteinas tienen un caracter anfétero, es decir, presentan tanto propiedades
&cidas como basicas. Por lo tanto, las proteinas se unen tanto a los indicadores de ca-
racter acido como a los de caracter basico, lo que influye también en el tono cromatico
resultante. Por lo tanto, suele resultar muy dificil o incluso imposible la determinacion
del pH en soluciones que contienen proteinas. El error depende del tipo y la cantidad
de proteina, asi como de la naturaleza del indicador.
5) Error de alcaloides
- Los alcaloides también son capaces de formar conglomerados con determinados
indicadores. En caso de presencia de alcaloides, se recomienda realizar determinacio-
nes del blanco para comprobar la influencia de los alcaloides en la medicion.

Informacién de fondo

- En general, el agua pura y las soluciones salinas neutras reaccionan de manera muy
sensible al diéxido de carbono presente en el aire. El aire contiene aproximadamente
un 0,03 % en volumen de &cido carboénico. En equilibrio con el aire, el agua destilada
absorbe diéxido de carbono. Por ello, en condiciones normales, el agua destilada no
presenta un pH neutro de 7.

- Las soluciones tampdn son necesarias para mantener constante el pH. Los tampones
son soluciones compuestas por un acido débil y su sal correspondiente (p. gj., tampdn
de acido acético/acetato) o por una base débil y una de sus sales (tampodn de fosfa-
to/acido fosfdrico). El pH de estas soluciones apenas varia, 0 no varia en absoluto,
cuando se diluyen o incluso cuando se les afladen acidos o bases mas fuertes, siem-
pre que se mantengan dentro del intervalo de pH definido para ellas. Se debe tener
en cuenta que todas las soluciones tampdn tienen una capacidad tampon maxima



determinada. En cuanto esta se «agota», la cantidad anadida supera la cantidad de
tampon de reserva que se ha consumido. Para medir el pH con papeles indicadores
se requiere sobre todo una capacidad tampdn suficiente.

Aptitud para agua del mar
- Todas las pruebas VISOCOLOR® y NANOCOLOR® pH son adecuadas para el andlisis
del agua de mar.

Interferencias

- Un alto contenido de sales neutras y coloides, asi como un porcentaje de disolventes
organicos superior al 10 %, pueden dar lugar a resultados de medicion erroneos (ver:
«Errores habituales en la medicion del pH»).

4.3.3 Compuestos halogenados organicos adsorbibles (AOX)

AOX son las siglas de «sustancias organicas adsorbibles» y es un parametro para la
evaluacion y el andlisis de agua, aguas residuales y lodos de depuradora. El valor AOX
permite determinar el contenido de compuestos organicos halogenados, que por 1o
general no son biodegradables. Por lo tanto, este parametro no permite hacer afirma-
ciones sobre la oxidabilidad, como si lo hacen, por ejemplo, la DQO o el TOC, sino que
detecta compuestos muy especificos que revisten una enorme importancia para las
personas y el medio ambiente. Los AOX estan presentes en practicamente todos los
sectores industriales, como por ejemplo, la industria de pinturas, los productos fitosa-
nitarios y los productos farmacéuticos, por citar solo algunos ejemplos. Dado que la
proporcion de los AOX de origen natural es insignificante, cuando se trata de su vertido
en las aguas, se puede hablar esencialmente de AOX de origen antropogénico. La
determinacion de los AOX se rige por la norma DIN ISO 9652, y el andlisis se divide en
tres pasos:

1) Adsorcidn en carbdn activo 0 en un polimero que adsorbe AOX

2) Descomposicidn y conversion de los compuestos halogenados organicos adsorbi-
bles en halogenuros libremente solubles

3) Deteccidn instrumental como haluro libre y deducciéon de AOX

Adsorcion Digestion Andlisis

@ | © g~

Adsorcién

En la prueba NANOCOLOR® AOX, los compuestos organicos se adsorben en una es-
ponja impregnada de polimero (NANOSORB). La muestra se hace pasar de forma con-
tinua a través de la esponja NANOSORB mediante un proceso de extracciéon en fase
sélida. Para la extraccion se dispone de dos métodos:

1) Extraccion manual

Para realizar por primera vez la prueba NANOCOLOR® AOX 03 (REF 985007) mediante
extraccion manual, se requiere ademas una sola vez el kit de inicio (REF 916111). Todos
los consumibles y reactivos estan incluidos en el kit de analisis. La extraccion manual
se recomienda especialmente si el volumen de muestras es reducido v si el intervalo de
medicion de interés se situa entre 0,1 y 3,0 mg/L de AOX. Para ello, se vierten 100 mL
de la solucidn de muestra en un vaso de precipitados. A continuacién, se conecta el
cartucho NANOSORB al adaptador incluido en el kit de inicio y a la jeringa de 50 mL.
Mediante 20 lavados uniformes con la solucion de muestra se adsorben los compues-
tos que contienen cloro. Por ultimo, se elimina el cloruro inorganico con 100 mL de
solucion de lavado.
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2) Extraccion automatizada con el kit de bomba

Si el paso de extraccion de AOX se lleva a cabo con el kit de bomba (REF 916115), se
necesitard, ademas del kit de andlisis NANOCOLOR® AOX 3 (REF 985007), una sola
vez el kit de inicio (REF 916111). La extraccion mediante el kit de bomba resulta espe-
cialmente adecuada si se utiliza el intervalo de medicion bajo de 0,01 a 0,30 mg/L de
AOX con una muestra de 1000 mL, o para automatizar el paso de extraccion, sobre
todo con un volumen de muestras elevado.

Para ello, se introducen en el equipo de extraccién 1000 mL o 100 mL de solucién de
muestra, segun el intervalo que se desee medir, y se realiza la extraccion con la bomba
durante 20 minutos. Por ultimo, se lava el cartucho NANOSORB con 100 mL de solu-
cion de lavado para eliminar los halogenuros inorganicos.
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Digestién

Durante la digestion, los halogenuros fijados en NANOSORB en forma de AOX se di-
suelven mediante un oxidante potente, como el anion peroxodisulfato, y calor, y poste-
riormente se pueden detectar mediante una sencilla reaccidon de deteccion de haloge-
nuros (en este caso, tomando como ejemplo el cloruro):

AOX + S,0g? ——— = CI”

Para ello, se vierte el reactivo de digestion en una cubeta redonda vacia incluida en el
kit de andlisis y se mezcla bien. A continuacion, se puede introducir NANOSORB en la
cubeta con las pinzas y el embudo del kit de inicio. En un bloque térmico se caliente la
muestra a 120 °C durante 30 minutos y, una vez enfriada, se acidifica. En este proceso
se transforman y se disuelven todos los halogenuros organicos.

En caso de una carga de DQO elevada (kit de ampliacion):

si los valores de DQO son superiores a 50 mg/L, la deteccion de AOX estara interferida,
ya que la DQO también consume la «potencia» del oxidante. Por lo tanto, un valor ele-
vado de DQO da lugar a resultados inferiores a los reales en la determinacion de AOX.
Para poder analizar también muestras con una carga de DQO mas elevada, se puede
utilizar el kit de ampliacion NANOCOLOR® (REF 918072). De este modo, se incrementa
considerablemente la capacidad de oxidacion del andlisis AOX. El peroxodisulfato de
sodio excedente se precipita mediante el nitrato de bario incluido en el kit de amplia-
cion, lo que evita que interfiera en la determinacion de halogenuros en el siguiente paso.



4.3.3.1 Determinacion fotométrica y principio de reaccion

Una vez se hayan adsorbido selectivamente los halogenuros organicos en NANOSORB
en el primer paso y se hayan transformado en halogenuros libres durante la digestion,
se podra determinar en el ultimo paso la concentracion de AOX mediante un andlisis de
halogenuros (aqui se muestra con el ejemplo del cloruro):

6 CI + 3 Hg(SCN), + Fe(NOy)s — = [Fe(SCN)g]* + 3 HgCl + 3 NO2-

En la reaccion se utiliza como indicador una mezcla de tiocianato de mercurio(ll) y ni-
trato de hierro(lll). El cloruro se precipita de la solucion en forma de cloruro de mercurio
poco soluble, mientras que el nitrato se sustituye en el hierro por tiocianato y forma un
complejo de color rojo sangre detectable fotométricamente a 470 nm. En funcion del
volumen de extraccion utilizado (muestra de 100 mL o 1000 mL), se podra determinar
el valor de AOX dentro de los limites de 0,1 a 3,0 mg/L o de 0,01 a 0,30 mg/L.

4.3.3.2 Conservacion de muestras

- Si se ajusta el pH a 1-2 con acido nitrico, la muestra se podra conservar durante un
maximo de 1 mes.

4.3.3.3 Consejos y trucos
¢ Qué contiene el kit de analisis NANOCOLOR® AOX 03 (REF 985007)?

- El kit de andlisis NANOCOLOR® AOX 03 consta de cuatro cajas que contienen todos
los productos quimicos necesarios para 20 andlisis. En concreto, son los siguientes:

- 1 caja para la preparacion

- 1 caja con 20 cubetas vacias

- 1 caja con 20 cartuchos NANOSORB

- 1 caja para la determinacion

¢ Qué contiene el kit de inicio (REF 916111)?

Para realizar por primera vez la prueba NANOCOLOR® AOX 03 (REF 985007) mediante
extraccion manual, se requiere ademas una sola vez el kit de inicio (REF 916111). El
kit de inicio contiene:

- 1 pinzas

- 2 embudos

- 1 adaptador de cartuchos

- 2 vasos de precipitados

- 2 varillas de vidrio

- 1 frasco (1000 mL)

- 2 jeringas (50 mL)

¢ Qué contiene el kit de bomba (REF 916115)?

- La extraccion mediante el kit de bomba resulta especialmente adecuada si se utili-
za el intervalo de medicién bajo de 0,01 a 0,30 mg/L de AOX con una muestra de
1000 mL. Para este método de extraccion se requiere ademas una sola vez el kit de
inicio (REF 916111). El kit de bomba incluye:

-1 pinza

- 1 manguito

- 1 soporte

- 1 bomba

- 1 recipiente de almacenamiento (embudo cuentagotas)

- 1 adaptador

- Tubos

¢ Cuando se debe realizar la prueba AOX mediante extraccion manual?

- Si se desea determinar principalmente el intervalo de medicién de 0,1 a 3,0 mg/L de
AOX (extraccion de solo 100 mL de muestra) y el volumen de muestra es reducido.

¢ Qué material se requiere para realizar por primera vez la prueba AOX mediante
extraccion manual?

- Ademas del kit de prueba, se requiere una sola vez el kit de inicio (REF 916111).
¢Cuando se debe realizar la prueba AOX con el kit de bomba?
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HOCI = acido hipocloroso
OCI” = ion hipoclorito

NH,CI = monocloramina
NHCI, = dicloramina
NCl; = tricloramina
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- Este kit de bomba resulta especialmente adecuado si se desea determinar AOX en un
intervalo de 0,01 a 0,30 mg/L (extracciéon de una muestra de 1000 mL) o si se desea
automatizar el paso de extraccion, independientemente del intervalo de medicion.

¢Qué articulos se requieren para realizar la prueba AOX por primera vez con el kit
de bomba?

- Ademas del kit de prueba, se requieren una sola vez el kit de inicio (REF 916111) y el
kit de bomba (REF 916115).

¢Cuando es necesario el kit de ampliacion?

- Se recomienda utilizar el kit de ampliacion si el valor de DQO es superior a 50 mg/L.
Con el kit de ampliacion se puede determinar el valor de AOX en muestras de hasta
1000 mg/L de DQO.

¢ Es la prueba AOX apta para agua de mar?

- Si, dado que la prueba se realiza en 3 pasos, no cabe esperar ninguna interferencia del
cloruro, procedente, entre otros, del agua de mar.

¢ Qué factores interferentes se conocen?

- Los vapores de disolventes halogenados presentes en el aire ambiente pueden dar
lugar a resultados superiores a los reales. Un valor de DQO superior a 50 mg/L o la
filtracion previa de la muestra dan lugar a resultados inferiores a los reales. Si los valo-
res de DQO son de hasta aprox. 1000 mg/L, utilice el kit de ampliacion (REF 918072).

¢A qué pH se debe ajustar la muestra?

- Aliniciar el paso de adsorcion, el pH de la muestra debe estar comprendido entre 3y
5. En caso necesario, el pH se puede ajustar con acido nitrico.

¢ Como se pueden conservar las muestras?

- Si se ajusta el pH a 1-2 mediante HNO;, la muestra se podra conservar durante un
maximo de 1 mes.

4.3.4 Cloro

El cloro es un elemento quimico del grupo de los haldgenos. En la naturaleza esta pre-
sente en forma de gas Cl, y es uno de los elementos mas reactivos de la tierra. Es muy
oxidante. El cloro y sus derivados son los desinfectantes mas importantes para la desin-
feccion de piscinas, tuberias y depdsitos de agua. Los talleres de galvanoplastia utilizan
cloro para la descontaminacion de residuos que contienen cianuro. Es imprescindible
controlar periddicamente el nivel de cloro, ya que un exceso de cloro no solo altera el
olor y el sabor del agua, sino que también puede resultar peligroso.

Se distingue entre cloro libre y cloro combinado (cloraminas); la suma de ambos se
denomina «cloro total».

4.3.4.1 ;Qué es el cloro?
Cloro libre

El cloro libre es la suma de dos sustancias altamente reactivas y desinfectantes que se
forman cuando el cloro gaseoso se disuelve en el agua.

Cl, + H,O —» HCIO + H" + CI
HCIO — H* + OCI”

El proceso de desinfeccion con cloro libre en el agua se denomina «cloracion». Se suele
utilizar en aguas con un bajo contenido de contaminantes organicos. Se utiliza para
evitar el crecimiento de algas, controlar el sabor y el olor de los alimentos, eliminar ele-
mentos como el hierro y el manganeso, degradar el sulfuro de hidrdgeno o los cianuros
y mejorar la coagulacion. Para la desinfeccion, la cloracion se utiliza en muestras con
bajas concentraciones de microorganismos dificiles de tratar, como Giardia o Cryptos-
poridium.

Cloro combinado (cloraminas)

Las cloraminas, también conocidas como «cloro combinado», se forman al afiadir cloro
libre al agua que contiene amoniaco. Las cloraminas siguen siendo aptas para fines de
desinfeccion, por lo que esta reaccion puede ser deseable en el tratamiento del agua.
Hay tres tipos de cloraminas, en funcién de la cantidad de cloro que reaccione con el
ion amonio. Se trata de monocloramina, dicloramina y tricloruro de nitrégeno.



HCIO + NHg; —= NH,CI + H,0
HCIO + NH,Cl —#= NHCI, + H,0
HCIO + NHCI, —= NCl; + H,0

El uso de cloraminas para la desinfeccion se denomina cloraminacion. Dado que las
cloraminas tienen un potencial de oxidacion y una reactividad menores que el cloro
libre, también generan durante la desinfeccion menos subproductos con materia or-
ganica. Esto puede ser ventajoso, ya que el cloro libre puede generar subproductos
de desinfeccion como los trihalometanos. Estos subproductos de la desinfeccion se
denominan DBP y pueden ser cancerigenos. Por ello, existe una tendencia generalizada
a sustituir la cloracidn con cloro libre por la cloraminacion. Ademas, en la cloraminacion
el consumo de cloro es menor, ya que se producen menos reacciones secundarias, lo
que supone un ahorro de costes.

Cloro total

La suma de todas las formas de cloro libre y combinado se denomina «cloro total». A
menudo, el contenido de cloro ligado se calcula por sustraccion, ya que no es posible
medir directamente el cloro ligado.

4.3.4.2 Principio de reaccion

Por lo general, el cloro se controla mediante métodos colorimétricos. El DPD (N, N-die-
til-p-fenilendiamina) es la sustancia mas utilizada en los kits fotométricos de deteccion
de cloro. A un pH de 6,5, el DPD se une al cloro del acido hipocloroso, liberando agua
y formando un colorante rojo-violeta soluble en agua. El colorante obtenido (rojo de
Wurster) se puede determinar fotométricamente.

Mediante la adicion de iones de yoduro se puede diferenciar entre los distintos com-
ponentes. El yoduro (R2) libera el cloro ligado, lo que permite determinar el cloro total.

N o

e e — [P

NH, NH,

D

Cloro total = cloro libre +
cloro combinado

N o

MG
<+

NH,

DPD = N,N-dietil-1,4-fenilendiamina Rojo de Wurst, radical libre estabilizado por semiquinona mesomérica

4.3.4.3 Conservacion de muestras

- Una vez tomada la muestra, muévala lo menos posible, ya que de lo contrario podria
escapar el cloro.

- Llene el recipiente de muestra varias veces hasta que se desborde y ciérrelo hermé-
ticamente.

- Analice la muestra el mismo dia en que se haya tomado.

4.3.4.4 Consejos y trucos

Informacién de fondo

- Alligual que todos los haldgenos, el bromo y el yodo también reaccionan con el re-
activo DPD. También es posible determinar la presencia de bromo junto con la de

cloro por medio de la adicidn de glicina. Consulte la informacion mas detallada en las
instrucciones de la prueba.

- La medicion del cloro total se debe realizar inmediatamente después de determinar
el cloro libre.

Andlisis de agua de mar

- Practicamente todas las pruebas VISOCOLOR® y NANOCOLOR® permiten analizar
agua de mar. Para informacion detallada, consulte las instrucciones de la prueba co-
rrespondiente.

pH

- Se deben observar los valores de pH de la solucion de muestra indicados en las ins-

trucciones de la prueba. Para las mediciones fotométricas, se deben ajustar valores de
pH entre 3 y 10 mediante acido clorhidrico o disolucion de hidrdxido sédico.
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Interferencias

- Al determinar el cloro libre, se incluyen también el bromo, las bromaminas, las clorami-
nas, el yodo y, en algunos casos, el didéxido de cloro

- Las concentraciones excesivas de cloro pueden producir resultados inferiores a los
reales: > 20 mg/L

- jAtencion! El permanganato potasico (KMnO,) no se puede utilizar como sustancia pa-
trén en las pruebas fotométricas: Se recomienda utilizar el producto NANOCONTROL
Cloro (REF 92517).

4.3.5 Sulfato

Ademas del sulfuro (S*) y el sulfito (SO5%), el sulfato (SO,%) es uno de los compuestos
de azufre mas prominentes presentes en las aguas naturales y en las aguas residuales.
El sulfato se forma por medio de la desprotonacion del &cido sulfurico o esta presente
como anion de las sales. Como componente de numerosos minerales naturales, como
el yeso o el alumbre, el sulfato es omnipresente en todas partes en la naturaleza.

Con frecuencia, el sulfato también esta presente de forma natural en las aguas, donde
se forma a partir de la disolucion de rocas y minerales. En Alemania, el limite maximo
para el agua potable es de 250 mg/L de SO,*", ya que concentraciones mas elevadas
favorecen la corrosion y provocan un sabor amargo.

En la industria, el acido sulfurico y los sulfatos tienen multiples aplicaciones, por ejem-
plo, en la produccién de fertilizantes, donde sirven como nutrientes esenciales para las
plantas. Los sulfatos también desempefian un papel fundamental en la industria quimi-
ca, ya que se utilizan como materias primas para la fabricacion de diversos productos
quimicos. Ademas, los sulfatos se utilizan en el tratamiento del agua para eliminar im-
purezas y mejorar su calidad. También son importantes en el sector de la construccion,
ya gue se utilizan en el cemento y otros materiales de construccion.

Por lo tanto, una concentracion elevada de sulfatos puede indicar una posible conta-
minacion del agua, que puede deberse a vertidos industriales o a practicas agricolas.
Los sulfatos en concentraciones elevadas son perjudiciales para el medio ambiente.
Por lo tanto, el control de las concentraciones de sulfato en la gestion de las aguas y la
proteccion de los ecosistemas contribuye a evaluar las repercusiones de las actividades
humanas en los recursos hidricos naturales. En las plantas depuradoras, los sulfatos
presentes en las aguas residuales pueden provocar reacciones quimicas que afecten a
la eficiencia de la instalacion y favorezcan la formacion de subproductos nocivos.

4.3.5.1 Principio de reaccion

En NANOCOLOR® y VISOCOLOR?, la concentracion de sulfato se determina mediante
precipitacion con bario(ll) y la posterior medicion de la turbidez. Solo se detecta el sul-
fato en forma libre.

Para garantizar un andlisis preciso y fiable, es importante que el sulfato de bario se pre-
cipite en la cubeta en forma de particulas finamente dispersas del tamano adecuado.
Podra evitar estos errores si observa estrictamente las instrucciones. Es fundamental
respetar estrictamente el tiempo de reaccion para obtener resultados fiables.

Ba?* + SO,2” —# BaSO, ¢

La gama NANOCOLORP de alta precision, cubre con NANOCOLOR® Sulfato LR 200,
NANOCOLOR® Sulfato MR 400, NANOCOLOR® Sulfato HR 1000, un amplio intervalo de
concentraciones, todas ellas andlogas a la norma APHA 4500-SO,*” E. NANOCOLOR®
Sulfato HR 1000 contiene una formula patentada segun EP3346269B1.

Para el control de calidad interno, ofrecemos diversos patrones: NANOCONTROL
Multipatron agua potable, NANOCONTROL Multipatrén metales 1 y, en especial,
NANOCONTROL Sulfato LR 200.



4.3.5.2 Conservacion de muestras

A una temperatura de entre +1 y +5 °C, la muestra se puede conservar hasta un maxi-
mo de 7 dias. Lo mejor es conservarla en un lugar oscuro, en un frasco de vidrio o de
polietileno. No es necesario ajustar el pH.

4.3.5.3 Consgjos y trucos

Informacion de fondo

- Si no se conoce con certeza el orden de magnitud de la concentracion en la muestra
a analizar, una prueba preliminar con QUANTOFIX® Sulfato (REF 91329) proporcionara
rapidamente informacion. De ahi se puede obtener la dilucidn requerida para la deter-
minacion y aplicarse directamente.

Digestion

- Solo se determina el sulfato libre. No esta prevista ninguna digestion.

Analisis de agua de mar

- Si se diluye adecuadamente al intervalo de medicion, la prueba también es adecuada
para determinar el contenido de sulfato en el agua de mar.

pH

- Se deben observar los valores de pH de la solucion de muestra indicados en las ins-

trucciones de la prueba. En caso necesario, se debera ajustar el pH con acido nitrico
o disolucion de hidréxido sadico.

Interferencias
- Las turbideces afectan de manera especialmente sensible la mediciéon de la turbidez.

- Los niveles elevados de calcio y carbonato también pueden provocar la aparicion de
turbidez.

- En las instrucciones de la prueba se enumeran otros iones interferentes.
Turbidez

- Las muestras turbias dan lugar a resultados de medicion erréneos y se deben filtrar
antes de realizar la prueba. No obstante, la aparicion de turbidez al afadir los reactivos
es deseable, ya que se trata de una prueba de turbidez.

Filtration

- En caso de turbidez dispersa gruesa, filtrar con papel de filtro cualitativo (p. €j., 615);
en caso de turbidez dispersa mediana, con papeles de filtro de fibra de vidrio (p. €j.,
MN 85/70 BF) o el kit de filtracién por membrana GF/PET de 0,45 pm; en caso de
turbidez dispersa fina, con el kit de filtracion por membrana de 0,45 pm o GF/PET de
0,45 um.

4.3.6 Nitrdgeno segun el método Kjedahl (TKN)

El nitrégeno segun el método Kjedahl (TKN, nitrégeno total Kjeldahl) es un parametro
importante para determinar el nitrdgeno organico y el nitrdgeno amoniacal en muestras
de agua, suelo y alimentos. El método Kjeldahl fue desarrollado en 1883 por Johan
Kjeldahl.

El método clasico consta de tres pasos principales:

1. Digestion: Los compuestos nitrogenados organicos se transforman en amonio (NH,*)
mediante la adicion de acido sulfurico concentrado («incineracion en himedo») y de
un catalizador (p. €j., selenio, cobre o titanio).

2. Destilacion: El amonio resultante se transforma en amoniaco (NH;) mediante la adi-
cion de lejia y se transfiere mediante destilacion a una solucion de absorcion.

3. Determinacion: El analisis cuantitativo se realiza mediante titulacion o fotometria.

El método que utilizamos es un procedimiento simplificado, disefiado especificamen-
te para el andlisis de aguas residuales municipales, asi como de aguas superficiales,
subterraneas y potables. Este método prescinde del laborioso proceso de destilacion y
parte de la base de que las muestras solo contienen trazas de nitrito.

Principio de reaccién

En el método simplificado segun Kjeldahl para la determinacion del nitrégeno se miden
tanto el contenido total de nitrdgeno (valor TN,) como el contenido de nitrato (valor de
NO; N) de la muestra. El valor TN, se determina mediante una digestion oxidativa y el
posterior andlisis fotométrico tras la reaccion con 2,6-dimetilfenol en una mezcla de aci-
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do sulfdrico y acido fosférico. Para determinar el valor de NOz N, se procede de manera
analoga sin digestion. El valor total de nitrégeno segun Kjeldahl (valor TKN) se calcula
restando el TN, del NO;-N.

Conservacion de muestras
Una vez estabilizado el pH con H,SO, a un valor de 1-2, la muestra se puede conser-

var durante un maximo de 7 dias hasta el inicio del andlisis (recipiente de conservacion:
frasco de PE o de vidrio).

Para la determinacion del TKN del agua que se desee analizar, la muestra extraida debe
ser lo mas representativa posible y, por o tanto, se debera mezclar meticulosamente u
homogeneizar con un equipo de dispersion.

4.3.7 Consejos y trucos

Andlisis de agua de mar

- La prueba NANOCOLOR® Nitrégeno total segun Kijeldahl TKN 16 no es adecuada
para el andlisis del agua de mar.

pH

- El pH de la muestra a analizar debe estar comprendido entre 5y 9. En caso necesario,
ajuste el pH con acido sulfurico o disolucion de hidroxido sédico.

Interferencias

- Las concentraciones de nitrégeno que superan el intervalo de medicion doble pueden

simular valores de medicién que se encuentran dentro del intervalo de medicion sen-
cillo y, por lo tanto, se pueden interpretar erroneamente.

- En muestras que consumen grandes cantidades de oxigeno (p. gj., en caso de va-
lores de DQO superiores a 500 mg/L de O,) existe peligro de una descomposicion
incompleta. En estos casos, se debera repetir la digestion con la muestra original
previamente diluida.

- El cloruro, en concentraciones elevadas (> 500 mg/L de CI), puede interferir tanto en
la digestion como en la determinacion del nitrato incluida. En estos casos, se debera
repetir la determinacion con una muestra original debidamente diluida.

- El nitrito se incluye en el andlisis de nitratos. Con concentraciones de nitrito a partir
de 2 mg/L de NO,-N, esto da lugar a un resultado inferior al real en la determinacion
del TKN.

Turbidez
- La turbidez produce valores de medicidon mayores



5. Validacion de los resultados de analisis

Un resultado de medicion, por si solo, no serd necesariamente correcto. Hay nume-
rosos factores que afectan la medicion. Por ello es ain méas importante verificar los
resultados de las mediciones. En este apartado se explican los factores que influyen en
la medicion y cémo validar el resultado de la misma.

5.1 Fuentes de error en fotometria

En fotometria, la concentracién de la solucién de muestra se mide por medio de la luz.
El resultado de la medicion es el valor determinado de la magnitud de medicién «ab-
sorbencia», que se obtiene mediante la evaluacion de la medicion. En la practica, este
método esta sujeto a interferencias. Muchos de estos errores se deben a las caracteris-
ticas del método de medicion, pero también el manejo y la ejecucion practica pueden
dar lugar a errores.

Los errores en el andlisis se clasifican segun la norma ISO/TS 13530:2009 —-03: Carac-
teristicas del agua — Se describen las directrices para el control de calidad en el andlisis
quimico y fisico-quimico del agua. En los andlisis quimicos del agua y de las aguas
residuales, todos los métodos de medicion adolecen de ciertos errores. Esto significa
que todas las concentraciones medidas pueden diferir de su valor real.

Se debe distinguir entre errores aleatorios y errores sistematicos.

Los errores aleatorios se deben a cambios que no se pueden controlar durante los
analisis. Varfan tanto en su cuantia como en su signo. No se aprecia ninguna tenden-
cia en los errores, es decir, en cada medicion se obtiene un valor diferente. Mediante
métodos estadisticos, normalmente en forma de calculos de error, es posible esti-
mar matematicamente los errores aleatorios. Cuantos mas valores de medicion se
utilicen como base para el calculo del error, mas precisa sera la estimacion.

Por el contrario, se habla de errores sistematicos si los resultados muestran una
tendencia, independientemente de si los valores obtenidos son mayores 0 menores.
Una caracteristica distintiva es que en cada medicion se producen errores siste-
maticos. Por lo tanto, los errores sistematicos no se pueden detectar simplemente
repitiendo las mediciones. Para resolver los errores sistematicos se requiere p. €.,
en funcion de la causa del error, un método analitico diferente, un instrumento de
medicion distinto o una preparacion de muestras diferente.

Las diferencias entre los errores sistematicos y aleatorios, asi como los parametros de
calidad «exactitud» y «precision», se ilustran en .

Error

aleatorio pequefio grande pequefno
sistematico pequefio pequefo grande
Precision buena deficiente buena
Exactitud buena buena deficiente

Figura 28: Errores en el andlisis

1. Caso: Todos los resultados positivos se encuentran agrupados en el centro; se trata
de una buena precision. El error estadistico es pequefio, el error sistematico es nulo. El
resultado es correcto.

2. Caso: Los resultados positivos estan muy dispersos alrededor del centro. La pre-
cision es deficiente, pero como media el resultado es correcto. El error aleatorio es
grande, el error sistematico es nulo. El resultado es dudoso.

3. Caso: Los resultados positivos estan estrechamente agrupados, pero no en el cen-
tro. La precision es buena, pero el resultado es incorrecto. El error aleatorio es pequefio,
el error sistematico es grande.

> ©@©

O

Todos los métodos de medicion
adolecen de ciertos errores.

grande
grande

deficiente
deficiente
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4, Caso: Los resultados positivos estan muy dispersos y desplazados en una direccion.
El resultado es impreciso e incorrecto.

Por lo tanto, una medicidon puede ser precisa, pero aun asi ser incorrecta.

5.1.1 Turbideces

La turbidez es una propiedad dptica de una muestra liquida que describe su transpa-
rencia. La turbidez esta causada por pequefas particulas en suspension (no disueltas)
que presentan un indice de refraccion diferente al del medio. Esto da lugar a la absor-
cion, la dispersion vy la reflexion de la luz incidente.

Dispersion

Transmitancia

Reflexion

Figura 29: Comportamiento de la luz en las particulas en suspension

En general, cuanto mayor sea la turbidez, mas intensa sera la luz difusa resultante. Entre
los factores que influyen en esta intensidad figuran, por ejemplo, la longitud de onda de
la luz incidente, el tamafio o la forma de las particulas, el indice de refraccidn o también
el color de la solucién de medicion. Para poder garantizar una mejor comparabilidad de
las turbideces, se recurre a la fotometria como método de medicion objetivo. En caso
de turbideces intensas, se recomienda realizar la denominada «medicion de luz trans-
mitida» con un angulo de medicion de 180° (medicidn de absorbencia). Por el contrario,
si la turbidez de la muestra es reducida, sera adecuada una medicion en un angulo de
90° (medicion nefelométrica de la turbidez).

En fotometria, las turbideces son una fuente de error a menudo subestimada. Influyen
en el valor de medicidn y no siempre son faciles de detectar a simple vista. Incluso las
turbideces minimas imperceptibles a simple vista puede falsear extremadamente los
resultados analiticos.

R: muestra sin turbidez B: muestra con ligera turbidez (25 NTU)

Evaluacion con la prueba DQO HR 1500

Resultado muestra A: 330 mg/L Resultado muestra B: 365 mg/L

Diferencia entre los valores medidos: 35 mg/L (10 %)

Figura 30: Desviaciones de los valores medidos por turbideces apenas perceptibles en la muestra



Que una turbidez dé lugar a resultados superiores o inferiores a los reales depende de
la prueba con cubetas redondas utilizada; por el contrario, la desviacion de los valores
medidos depende de diversos factores, como la longitud de onda, el factor de la prue-
ba, etc.

Métodos de medicion

Por lo general, se utiliza formacina como patron de turbidez.

Por un lado, las turbideces se pueden determinar mediante métodos semicuantitativos,
como los cilindros de transparencia o los visores de vidrio. Ademas, existe la posibilidad
de determinar cuantitativamente las turbideces mediante mediciones opticas.
Métodos de medicion: Nefelometria (medicion de la luz difusa)

Intervalo de medicion recomendado: 0—40 FNU (DIN EN ISO 7027) La fuente de luz y
el detector estan alineados en un angulo de 90°. Se mide la intensidad de la luz que se
dispersa por las particulas no disueltas en la muestra.

) O\

_/

90°

_/

Figura 31: Nefelometria

La unidad internacional es la unidad de turbidez nefelométrica NTU (nephelometric tur-
bidity unit). Otras unidades son la FTU (formazine turbidity unit, unidad de turbidez de
formacina), la FNU (formazine nephelometric unit, unidad nefelométrica de formacina) y
la TE/F (Tribungseinheit Formazin, unidad de turbidez de formacina).

Métodos de medicién: Medicion de la absorbencia (medicidn de la luz transmitida o de
la absorcion)

Intervalo de medicion recomendado: 40-4000 FAU (DIN EN ISO 7027) La fuente de
luz y el detector se encuentran en el mismo eje (angulo de 180°). Se mide la intensidad
luminosa reducida que queda tras atravesar la muestra.

180°

N

Figura 32: Medicion de luz transmitida

La unidad internacional es FAU (formazine attenuation unit, unidad de atenuacion de la
formacina). En Alemania también se indica el coeficiente de absorcion espectral SAK
[1/m].

Eleccion del método de medicion

Para elegir el método de medicion adecuado, resulta Util conocer de antemano el tama-
flo o la concentracion de las particulas. Por norma general:

- Medicidn de la luz transmitida con concentraciones de turbidez medias a altas (aprox.
40 a 4000 FAU). Se utiliza, por ejemplo, para determinar el contenido de solidos en
los lodos activos.
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- Medicidn de la luz difusa con baja concentracion de turbidez (aprox. 1-40 FNU). Se
utiliza, por ejemplo, en aguas residuales depuradas.

Seleccién de la longitud de onda

Las particulas de turbidez absorben la luz en practicamente todas las frecuencias de-
bido a su estructura tridimensional. La absorcion adicional de colores en el espectro
visible se puede evitar en el espectro infrarrojo (IR) o en el infrarrojo cercano (NIR). Por
lo tanto, la disminucion de la transmitancia es un indicador de la concentracion de par-
ticulas sdlidas que provocan turbidez. El andlisis fotométrico de la turbidez se realiza
normalmente con una longitud de onda de 860 nm (DIN EN ISO 7027).

Valores tipicos de turbidez

La turbidez desempefia un papel importante en la valoracién de diversos tipos de aguas,
como el agua potable, las aguas residuales industriales y el agua de alimentacion de
calderas. La turbidez reviste una importancia especial en el control de calidad de la
industria de las bebidas, por ejemplo, en la elaboracién de zumos de frutas o cervezas.
En el ambito de las aguas residuales, la medicion de la turbidez ofrece una opcién ade-
cuada de evaluar la eficacia de la filtracion y la depuracion. En la tabla siguiente figuran
los valores tipicos de turbidez.

Muestra de turbidez NTU
Agua potable 0,02-0,5
Solucién madre de formacina 4000
Entrada a la planta depuradora 70-2000
Salida de la planta depuradora 2-40

Tabla 12: Valores tipicos de turbidez

Control NTU

Control automatico de la turbidez para pruebas
con cubetas redondas

Triibung — Maxima fiabilidad de los valores
eine Fehlerquelle s
Trabung wird oftmals de med|C|Oﬂ

unterschatzt, da sie nicht
immer visuell zu erken-

nen ist B Solucion exclusiva a nivel mundial para los
problemas de turbidez

Automatische " .
Trilbungskontrolle B Control automatico de la turbidez para
Bei jeder Messung wird pruebas con cubetas redondas

die Triibung automa-
tisch angezeigt.

B |ndicacion directa de la turbidez en NTU
segun DIN ISO 7027

B Advertencia sobre posibles interferencias
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Con nuestros filtros y espectrofotdmetros, se pueden realizar mediciones tanto de luz
difusa como de luz transmitida para determinar la turbidez.

La medicidn por transiluminacion se realiza en cubetas rectangulares de 50 mm y se
puede llevar a cabo con fotometros de filtro y espectrofotdmetros (a excepcion de los
fotémetros de filtro que solo disponen de un pozo para cubetas redondas, como, por
ejemplo, el fotémetro compacto PF-12749),

Fotémetro Método de medicién Numero del método Unidad de turbidez [longitud de
onda]
NANOCOLOR® VIS Nefelometria 3-07 1-1000 NTU/FNU
NANOCOLOR® W/vs [ = 860 nm]
PF-1274
NANOCOLOR® W/us || Nefelometria 3-07 0,1-1000 NTU/FNU
[\ =860 nm]
NANOCOLOR® VIS Medicion de luz transmitida 3-05 [50 mm ReKT] 2-400 FAU
NANOCOLOR® W/uis [\ = 860 nm]
NANOCOLOR® W/uss I 3-06 [50 mm ReKT] 1-100 FAU
[A =550 nm]
1-92 [50 mm ReKT] 1-100 FAU|0,5-40 1/m
[\ =620 nm]
3-10 0-750 mg/L TSS
[A =860 nm]
NANOCOLOR® 350D Medicion de luz transmitida 1-92 [50 mm ReKT] 1-100 FAU|0,5-40 1/m
NANOCOLOR® 400D [ =620 nm]
NANOCOLOR® 500D 3-10 70-750 mg/L TSS
[A =690 nm]

Tabla 13: Mediciones de turbidez con fotémetros NANOCOLOR®

Medicién automatica de la turbidez para pruebas con cubetas redondas — Control
NTU
Los espectrofotémetros NANOCOLOR®, asi como el nuevo fotdémetro compacto
PF-12P4% permiten determinar y visualizar autométicamente la turbidez de la muestra
en NTU al realizar pruebas con cubetas redondas NANOCOLOR®. Con esta funcion se
detectan de forma fiable errores de medicion causados por la turbidez de la muestra.
De esta manera se aumenta la fiabilidad de los valores de medicion. Si activa el control
NTU, en cada medicion con cubetas redondas se determinara ademas la turbidez ne-
felométrica.
El valor NTU se indicara en pantalla. Gracias a un limite de NTU ajustable individual-
mente, el valor de medicién y el resultado de NTU se muestran como advertencia visual
en color rojo. El control NTU se puede activar o desactivar en los ajustes (menu) del
fotémetro.
¢ Qué factores influyen en la turbidez?
1) Matriz
El tipo y el tamafio de las particulas también influyen en la intensidad del haz de luz
emitido. Para garantizar la mayor comparabilidad posible, las muestras turbias se
deben agitar con un agitador magnético antes de realizar la medicion.
2) Longitud de onda
En general, se puede observar la relacion entre la absorbencia medida en muestras
turbias y la longitud de onda de medicion en la . Para la determinacion de la
longitud de onda se utilizd un patrén de turbidez de 50 NTU.
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E = absorbencia
A = longitud de onda [nm]

C = concentracion
E = absorbencia

F = factor
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Figura 33: Relacion entre la longitud de onda y la absorbencia a 50 NTU

La absorbencia de la muestra turbia disminuye a medida que aumenta la longitud
de onda. Por lo tanto, al realizar la medicién de una prueba con cubetas redondas
NANOCOLOR® a diferentes longitudes de onda, se obtienen valores de medicion dis-
tintos.

3) Factor
En presencia de muestras turbias, las particulas adicionales pueden falsear el resul-
tado de la medicion. En funcién de la direccién de medicion de la prueba, los resul-
tados pueden ser superiores o inferiores a lo normal. El grado de desviacion de este
resultado de medicidn con respecto al valor real (sin turbidez) depende, ademas de
la longitud de onda, también del factor correspondiente.
El siguiente ejemplo sirve para ilustrarlo:
La turbidez de una muestra de DQO da lugar a un valor de absorbencia adicional
de 10 mE a una longitud de onda de 620 nm. Ahora se analiza esta muestra con 2
pruebas diferentes, DQO 4000 (prueba 0-11) o0 DQO 1500 (prueba 0-29). Para estas
pruebas se han guardado los siguientes factores:
Prueba 0-11  F =5600
Prueba 0-29 F=1740

La concentracion de la muestra se calcula mediante la férmula

S=Fx[E

Por lo tanto, la turbidez darfa lugar a los siguientes errores de medicion en forma de
resultados excesivos:

Prueba 0-11 F = 5600 = > Ac = 0,01 x 5600 = + 56,0 mg/L

Prueba 0-29 F =1740=> Ac =0,01 x 1740 = + 17,4 mg/L

A mayor factor especifico de la prueba, mayor sera la desviacion del valor de medicion.
Como valor limite recomendamos un valor de 10 NTU para la funcién de control NTU

integrada. Esto garantiza maxima seguridad en todas las pruebas con cubetas redon-
das NANOCOLORP.

Procedimiento en caso de turbidez
- Para todas las muestras de agua y pruebas, las diluciones son un método adecua-

do para reducir la influencia de sustancias interferentes, asi como las turbideces. En
principio, siempre se debe considerar la posibilidad de diluir la muestra. Encontrara

mas informacion en el apartado p.3.3 Tarjeta CCI 5: Comprobacion de verosimilitud
[nediante dilucidn y enriquecimiento, pagina 104




- Antes de determinar los parametros individuales se puede realizar una filtracion. Por lo
general, no se permite la filtracion para determinar parametros sumarios (p. €j., DQO,
N total y P total). El proceso de filtracion se describe con mas detalle en el apartado
b.2.1 Filtracion, pagina 99.

- Es necesario determinar un valor de correccion si la turbidez se genera por la adicion
de reactivos durante la reaccion de deteccion o si la muestra no se debe someter a
un tratamiento previo mediante filtracion (p. ej., en el caso de parametros sumarios).
Encontrara mas informacion sobre la determinacion de los valores de correccion en el
apartado p.2.2 Valor de correccion, pagina 10d.

Por regla general, en las determinaciones con digestion previa en el bloque térmico,
todos los colorantes y turbideces se destruyen en las condiciones de digestion. La turbi-
dez que persiste, por ejemplo, tras una digestion DQO, suele deberse a la precipitacion
de cloruro de mercurio. Esta turbidez puede provocar discrepancias de medicion si esta
se realiza con demasiada rapidez. Con valores superiores a 10 NTU, recomendamos
esperar a que estas particulas se hayan sedimentado antes de realizar la medicion. En
el andlisis de DQO, unas concentraciones de cloruro excesivas también pueden provo-
car turbideces dispersas finas, ya que estas no se han enmascarado adecuadamente.
Mediante un nuevo y breve aumento de la temperatura, esta turbidez se deposita mas
rapidamente. Recomendamos introducir la cubeta 1 minuto en el bloque térmico a una
temperatura de aprox. 50 °C.

5.1.1.1 Consejosy trucos

Calibracion
- Los aparatos se deben calibrar periddicamente. Recomendamos realizar la calibracion
cada tres meses mediante nuestro patréon de turbidez NANOCONTROL NANOTURB.

Conservacion

- No es posible conservar las muestras; las mediciones de turbidez se deben realizar, a
ser posible, inmediatamente después de la toma de la muestra. Si el tiempo de espera
es excesivo, las particulas que causan la turbidez se pueden sedimentar o flocular, y
proporcionar en consecuencia una valor de medicion falsificado.

Cubeta de medicion
- La cubeta no debe presentar aranazos ni huellas dactilares.

- En funcion del tipo de medicion de la turbidez, se debera distinguir entre los distintos
tipos de cubetas. En las mediciones de absorbencia se pueden utilizar cubetas redon-
das y rectangulares (medicién de 180°). Para la medicion nefelométrica de la turbidez
se utiliza exclusivamente la cubeta redonda (medicion de 90°).

Interferencias

- En el momento de medir la turbidez, la muestra debe estar completamente libre de
burbujas de aire, ya que, de lo contrario, los resultados de la medicion podrian ser
elevados. Las burbujas de aire se pueden eliminar, por ejemplo, calentando la muestra
de andlisis a aprox. 30 °C o por medio de un bafio de ultrasonidos.

Factores de conversion

- No existe ninguna relacion entre el valor de turbidez y el contenido de sdlidos en mg/L
o ppm. Para ello, se deberian conocer las propiedades dpticas, el tamafio y la forma
de los solidos suspendidos en el agua. En consecuencia, no es posible realizar sim-
plemente una conversion.

5.1.2 Coloraciones

Aligual que la turbidez, la coloracion influye en gran medida en la turbidez. Sila muestra
ya presenta una coloracion inherente intensa o si, a lo largo de la reaccion, se producen
otras coloraciones por la presencia de iones interferentes, no se podra obtener un re-
sultado correcto. Las coloraciones atentian aun mas la luz (aumento de la absorbencia)
y dan lugar a valores de medicién discrepantes.

Por este motivo, lo ideal es preparar la solucion de muestra de manera que ya no que-
de ninguna coloracion. Una opcion es la digestion oxidativa, en la que se destruyen
los compuestos complejos, que suelen ser los que colorean la muestra. Encontrara
informacion sobre los métodos de digestion disponibles para cada parametro en los
pardmetros correspondientes del apartado §. Pardmetros importantes en el andlisig
el agua v de las aguas residuales, pagina 3§ y en el apartado B. Procedimiento dg

Bigestion, pagina 27.

D

Si duda de la presencia de turbidez o colora-
cion interferente, basta con realizar un ajuste
a cero de la solucién de prueba con agua
destilada. En caso de turbidez, también se
puede utilizar el control NTU.

Evaluacion de la turbidez o la colo-
racion

Las coloraciones atentian la luz y dan
lugar a valores de medicion discrepantes.

www.mn-net.com | 93



Todas las instrucciones se pue-
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Sino es posible 0 no se desea realizar una digestion, ya que no se pretende determinar
el contenido total de un parametro en la muestra, sino solo la fraccién disuelta, se pue-
de trabajar con un valor de correccion. Encontrara mas explicaciones sobre el valor de
correccion en el apartado p.2.2 Valor de correccion, pagina 10d.

5.1.8 Preparacion de las muestras

La preparacion de las muestras es igual de importante que el andlisis posterior. Si la
muestra se conserva de forma inadecuada (utilizacion de acidos o bases inadecuados,
temperatura de conservacion incorrecta, recipiente de muestras inadecuado) y se pre-
para de forma incorrecta (digestion, filtracion), no se podran obtener resultados correc-
tos. Por lo tanto, compruebe para cada parametro, cudl es la preparacion correcta de la
muestra. Encontrard mas informacion al respecto en el apartado P. Toma de muestras)
Eonservacion v preparacion de muestras, pagina 19.

5.1.4 lones interferentes

Todas las pruebas se basan en reacciones quimicas que transforman los iones en com-
plejos de color. En quimica hay muy pocas las reacciones selectivas, es decir, que no
se ven alteradas por otros iones.

En la practica, ademas del compuesto buscado, otros iones reaccionan con los reac-
tivos para formar el mismo complejo, un complejo de otro color o incluso impiden el
desarrollo de la reaccion se produzca. Por eso es importante conocer la composicion
de la solucion de muestra y prestar atencion a los iones interferentes. En las instruccio-
nes de andlisis se indican los iones interferentes, asi como la concentracion a partir de
la cual se produce una interferencia.

La forma mas sencilla de evitar las interferencias son las diluciones. Sin embargo, en
caso de las diluciones, siempre se debera tener en cuenta el intervalo de medicion de la
prueba. No tiene sentido realizar una dilucién si no se alcanza el intervalo de medicion
de la prueba. La concentracion del parametro que determinar debe seguir estando den-
tro del intervalo de medicidn; lo ideal es que se encuentre dentro del intervalo medio,
entre el 20 y el 80 %. Como medida de apoyo, todos los fotémetros NANOCOLOR®
disponen de una calculadora de dilucion integrada.

Algunos iones interferentes se pueden enmascarar o eliminar mediante una preparacion
adecuada de la muestra. Por ejemplo, el nitrito, que da lugar a resultados excesivos
en el andlisis de nitratos, se puede eliminar afiadiendo acido amidosulfdrico. Las al-
teraciones provocadas por el calcio en los parametros metalicos de cobre, niquel y
zinc se pueden evitar por medio de un reactivo especial para la precipitacion de calcio
(REF 918939).

En el caso de las pruebas de DQO, el reactivo para enmascarar los iones cloruro ya
se incluye en las cubetas redondas. Sin embargo, el reactivo solo puede compensar
una cantidad determinada de cloruro; en caso de concentraciones de cloruro mayores,
la muestra se deberd someter a un tratamiento previo (p. €j., con el enmascarador de
cloruro REF 918911 o cartuchos de eliminacion de cloruro REF 963911). Para mas
informacion, consulte las instrucciones de la prueba correspondiente.

Ademas de los iones interferentes, también se debera prestar siempre atencion al pH
correcto.

5.1.5 Homogeneizacion

El analisis debe ser lo mas representativo posible de la muestra. De lo contrario, puede
ocurrir que solo se obtenga una instantanea en el punto de muestreo, pero ningun valor
informativo real sobre la concentracion del parametro buscado en toda la muestra.

Por lo tanto, es recomendable homogeneizar la muestra antes del andlisis, lo cual resul-
ta imprescindible, sobre todo en el caso de los parametros sumarios. En los parametros
sumarios, la homogeneizacion se debe realizar como paso fijo en la preparacion de la
muestra mediante un mezclador o un desintegrador. Las muestras homogeneizadas se
deben analizar sin demora.

Sin embargo, en determinados parametros, se debe prestar atencidon a que la homo-
geneizacion no se prolongue demasiado. En el caso de los parametros de nitrogeno se
debera evitar una agitacion prolongada, ya que esta produciria resultados erréneos (por
ejemplo, debido a la expulsidn de amoniaco de la muestra).



5.1.6 Unidad

La diferencia entre las distintas unidades se debe a la diferencia entre las masas mo-
lares.

Esta diferencia se explicard tomando como ejemplo el fosfato. El ion fosfato PO, esta
formado por un atomo de fdsforo y cuatro atomos de oxigeno. Si se utiliza la unidad
PO,*, se determina la concentracion del ion fosfato total (incluidos los &tomos de oxi-
geno).

Sin embargo, si se toma como unidad el PO,-P, solo se tendra en cuenta para la evalua-
cion el contenido de fésforo, es decir, sin los cuatro atomos de oxigeno. Sin los cuatro
atomos de oxigeno, el ion es considerablemente mas ligero y, por lo tanto, el valor me-
dido también serd menor. La siguiente lo ilustra una vez mas:

) T4

Figura 34: Diferencia entre PO,* y PO,-P

Determinacion de los factores de conversion:

PO, P _3097U _ 033y PO, _9497U _
PO,> ~ 94,97 U ' PO,-P 30,97 U

3,07

Por ejemplo:

1,5 mg/L de PO,* x 0,33 = 0,5 mg/L de PO,-P

0,5 mg/L de PO,-P x 3,07 = 1,5 mg/L de PO,*

En los fotémetros puede seleccionar la unidad deseada inmediatamente después de
elegir la prueba, por medio de la seleccion del submétodo correspondiente. Preste
siempre atencion a la unidad indicada en pantalla para evitar posibles errores por una
unidad incorrecta. En los manuales del fotémetro y en los pictogramas se indican todos
los submétodos programados para cada una de las pruebas.

ﬂ U = g/mol
PO PO,-P
94,97 U 30,97 U
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A partir de las distintas masas resultan factores que permiten convertir los valores me-
didos a las distintas unidades (ver [fabla_14).

Elementos Conversion

Amonio (NH,") x 0,78
NH,* ————» NH,N
x 1,29
NH,N — ——— NH,*
Cromato (CrO,%) x 0,45
Ccr0rZ  ———— Cr(V))
x 2,23
Cr(VI) —» CrO,>
Nitrato (NO3) x 0,23
NO, —————» NOsN
x 4,43
NOsN ~———— NO;
Nitrito (NO,") x 0,30
NO, —————» NO,N
x 3,28
NOy-N ~ ——— NO,
Fosfato (PO,*) x 0,33
PO~ ———— PO,-P
x 0,75
PO,* —» P,05
x 3,07
PO,P ————» PO
X 2,29
PO,P —————» PO,
x 1,34
P,05 —» PO,*
x 0,44
P.Os ——» PO,P

Tabla 14: Conversion de diferentes magnitudes

5.1.7 Tiempo de reaccion y temperatura

Como ya se ha explicado, en fotometria se mide el color de los compuestos quimicos
mediante la luz. En funcion del parametro que se debe determinar y del principio de
reaccion, se deberan observar distintos tiempos de reaccion. Los tiempos de reaccion
figuran en las instrucciones de la prueba.

En algunos casos, la intensidad del color permanece constante en el maximo de absor-
cién; no obstante, en otros compuestos la absorcién sigue aumentando o vuelve a dis-
minuir. Todas las pruebas estan calibradas especificamente para el tiempo de reaccion
indicado. Si no se observa este tiempo, se obtendran resultados erréneos (resultados
superiores o inferiores a los reales, en funcion de si la absorcion sigue aumentando
o disminuyendo). La excepcién en este caso son las pocas pruebas cuya absorcion
permanece estable incluso tras un cierto tiempo, como ocurre, por ejemplo, con las
pruebas de DQO.



Encontrara un resumen del desarrollo del color en algunas pruebas en Figura 39 y

q g.

»
L

desarrollo rapido del color;
complejo de color estable

Intensidad del color

desarrollo lento del color;
complejo de color estable

/

t [min] o

Figura 35: Evolucion de la intensidad del color en funcién del tiempo de reaccion

»
L

desarrollo del color lento progresivo

Intensidad del color

desarrollo rapido del color;
complejo de color inestable

-

t [min] o

Figura 36: Evolucion de la intensidad del color en funcién del tiempo de reaccién

Todas las pruebas estan calibradas para una temperatura de reaccion determinada. En
general, se aplica (Ley de Arrhenius): a mayor temperatura de reaccion, la velocidad de
reaccion aumentara y a menor temperatura, disminuira.

Si la muestra no se ajusta a la temperatura indicada en las instrucciones de la prueba,
se pueden producir, en funcién de la prueba, resultados superiores o inferiores a los
reales.

5.1.8 Calibracion
Todas las pruebas se calibran de fabrica mediante soluciones patrén.

Recomendamos calibrar los fotémetros periddicamente (cada tres o seis meses). La
calibracion se realiza con la cubeta de calibracion incluida; las instrucciones detalladas
figuran en el manual del fotémetro correspondiente.

Ademas de los fotémetros, también se debera comprobar periédicamente el funciona-
miento correcto de las pipetas utilizadas, ya que con el tiempo se suelen desajustar.
La calibracion se puede realizar facilmente pipeteando agua y pesandola después. La
pipeta se reajustara en funcion del peso.

No se debe subestimar el error que pueden provocar las pipetas incorrectamente ajus-
tadas, ya que todas las pruebas se configuran para un volumen de muestra concreto.
Si no se observa el volumen de la muestra o la cantidad de reactivo agregada, los re-
sultados pueden variar considerablemente. Encontrara mas explicaciones sobre la cali-
bracién de las pipetas en el apartado p.3.7 Tarjeta CCl 10: Ficha personal, pagina 119.

t = tiempo [min]

t = tiempo [min]

Recomendamos una calibracion
trimestral o semestral.
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La certificacion EN ISO 9001:2008

garantiza una calidad elevada constante.

O

La punta de la pipeta se debera cam-
biar con cada parametro y con cada reactivo.
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5.1.9 Pruebas

La prueba es un eslabén importante en fotometria. Solo obtendran resultados fiables si
la prueba funciona correctamente.

La produccion de nuestras pruebas cuenta con la certificacion ISO (EN ISO 9001:2008),
lo que garantiza una calidad elevada constante. Ademas, todas las pruebas se someten
a un exhaustivo control de calidad en nuestras instalaciones. No obstante, en casos
excepcionales puede ocurrir que un kit de andlisis sea defectuoso. Por lo tanto, com-
pruebe siempre antes de iniciar la prueba si los reactivos y los productos quimicos se
encuentran en perfecto estado (arafiazos en la cubeta, derrames de productos quimi-
cos, aglomeraciones de solidos, etc.).

Asegurese siempre de almacenar las pruebas correctamente. Si no se aimacenan co-
rrectamente, no se puede garantizar el funcionamiento correcto. Las instrucciones de
almacenamiento figuran siempre en la etiqueta exterior del envase.

Todas las pruebas tienen una fecha de caducidad determinada. Una vez transcurrida
esta fecha, al igual que en caso de almacenamiento inadecuado, ya no se puede ga-
rantizar el funcionamiento correcto del producto.

En caso de duda, se puede comprobar el comportamiento de reaccion mediante una
medicién del patron.

5.1.10 Limpieza

Una forma de trabajar higiénica es el requisito basico para obtener resultados correctos
en el andlisis. Se debe prestar siempre atencién a un puesto de trabajo ordenado y
aparatos limpios. En caso de suciedad, el pozo para cubetas se puede limpiar con un
pano suave y agua o alcohol isopropilico. No utilice productos de limpieza agresivos.

Antes de realizar la medicidn, se debe limpiar cada cubeta con un pafio. Las huellas
dactilares y la suciedad alteran la trayectoria del haz de luz y provocan resultados erré-
neos.

La punta de la pipeta debe estar limpia. Sustitlyala cuando agregue diferentes reacti-
VoS 0 si desea analizar diferentes parametros. Se puede producir con gran facilidad un
arrastre causado por iones; este se subestima a menudo.

Un ejemplo tipico es el andlisis simultaneo de fosfato y nitrato, dos parametros impor-
tantes en las plantas depuradoras. A menudo se utiliza la misma punta de pipeta para
pipetear la solucion de muestra primero en la cubeta de nitratos y, a continuacion, en
la cubeta de fosfatos. Aunque la punta de la pipeta solo toque el borde superior de la
cubeta de nitrato, esto provocara resultados erréneos en la determinacion de fosfatos.
La cubeta de nitrato contiene acido fosférico, que, debido a su viscosidad, se desliza
hacia arriba por la pared de vidrio y llega asi a la punta de la pipeta.

5.1.11 Realizacion del analisis

La forma de trabajar propia a la hora de realizar la prueba es también un criterio decisivo
para obtener resultados de analisis correctos. Aunque se hayan tenido en cuenta todos
los puntos mencionados anteriormente, si la prueba no se realiza correctamente, no se
podran obtener resultados fiables.

Por lo tanto, preste siempre atencion a que todos los pasos se hayan realizado en el
orden correcto y de que se hayan observado todos los tiempos de reaccion y las adi-
ciones de muestras o reactivos.

También se debera observar la forma correcta de utilizar las pipetas (punto de presion,
burbujas en la punta de la pipeta) y el manejo de los aparatos.

Para asegurarse de que el valor medido es correcto, es imprescindible analizar critica-
mente la propia forma de trabajar.



Mediante mediciones de los patrones se puede verificar de forma rapida y sencilla el
propio método de trabajo en todo momento. Encontrara mas informacion sobre la vali-
dacion de los resultados de andlisis en el apartado b.3 Control de calidad interno segun
|la_hoja de trabajo DWA-A 704, pagina 101].

Posibles errores en la fotometria

Errores en la
preparacion y
realizacion de los andlisis

- Errores en la toma de muestras (ho-
mogeneizacion, equipos de toma
de muestras, lugar, etc.)

- Inobservancia de turbideces, color
inherente y posibles filtraciones
necesarias

- Imprecisiones en la adicién de los
reactivos, en la preparacion de
diluciones y valores de correccion,
arrastre solucion de muestra

- Inobservancia del pH prescrito,
concentraciones elevadas de
tampon

- Agitacion excesivamente vigorosa
de los reactivos

- Eleccion de una magnitud inco-

rrecta

- Inobservancia de las concentracio-
nes limite de interferencia

- Inobservancia de precipitaciones

- Conservacion inadecuada de las
muestras

- Mediciones en los limites del inter-
valo de medicion

- Error en la digestion de la solucion
de muestra

Errores en el manejo
de los medios de trabajo

- Desviacién con respecto a las
instrucciones de andlisis (tiempo
de reaccion, temperatura, blanco,
factor, pH)

- Pipeteado impreciso (punto de
presion, ajuste, burbujas de aire,
puntas humedas)

- Suciedad (aparatos de vidrio, hue-
llas dactilares, polvo, humo)

- Uso de una solucién de blanco
incorrecta (otro lote)

- Uso de pruebas caducadas, con-
servacion inadecuada

- Uso de la misma punta de pipeta

- Calibracion incorrecta del fotometro
(solucién/cubeta contaminada)

Figura 37: Posibles errores en la fotometria

5.2 Procedimiento en caso de interferencias

Para eliminar las interferencias existentes y garantizar la fiabilidad de los andlisis, se
pueden utilizar diversos métodos, como la filtracién o la aplicacion de un valor de co-

rreccion.

5.2.1 Filtraciéon

Errores por interferencias aditivas

- Otras sustancias presentes en la

solucion tampdn
también provocan una reaccion
cromatica

- La solucion de ensayo estéa colo-

reada o turbia (se requiere valor de
correccion)

- Una parte de la sustancia analizada

no es accesible al andlisis; se
encuentra en forma no disuelta,
forma parte de un complejo o esta
ligada por adsorcion (se requiere
una digestion)

- jPosible deteccion mediante el

célculo de un valor de correccion!
iNo se puede calcular mediante la
adicion de patron!

Antes de determinar los parametros individuales se puede realizar una filtracion. Por
lo general, no se permite la filtracion para determinar parametros sumarios (como, por

ejemplo, DQO, N total y P total).

La filtracion es un proceso mecanico de separacion para separar o purificar un medio.

La solucién de muestra a separar pasa, durante la filtracion, por un filtro que se adapta

individualmente a la solucion de muestra.

Figura 38: Filtration

W\/\/w

Errores por
interferencias proporcionales

- Las sustancias extrafas pueden

inhibir o potenciar la reaccion de
deteccion

- Las concentraciones elevadas de

acidos, alcalis o tampones impiden
ajustar el pH necesario para la
reaccion

- Las reacciones de competencia

de las sustancias interferentes dan
lugar a resultados inferiores a los
reales

- Volumen incorrecto de la muestra o

del reactivo (pipeta defectuosa)

- Posible control mediante

una adicion de patrén con
NANOCONTROL

La filtracion es un proceso mecanico

de separacion para separar o purificar un

medio.

www.mn-net.com | 99



Los valores de correccion requieren

n ®

procedimiento especifico para cada prueba.
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Hay disponible una gran variedad de materiales filtrantes. Los mas utilizados son los
filtros de papel; ademas, se emplean papeles de fibra de vidrio, papeles de fibra de
cuarzo, filtros metalicos o filtros de membrana. Es importante utilizar siempre un filtro
adecuado para cada aplicacion.

Los papeles de filtro se caracterizan por parametros como el gramaje, el grosor vy la
velocidad de filtracidn; en el caso de las membranas es posible especificar el tamafio
exacto de los poros, debido al proceso de fabricacion.

Los filtros de papel estan disponibles como filtros redondos y plegados, como papeles
cualitativos o cuantitativos sin cenizas. En comparacion con los filtros de papel, los
papeles de fibra de vidrio se caracterizan por una mayor estabilidad térmica y una alta
velocidad de filtracion a pesar de su elevada capacidad de retencion.

Si se deben determinar exclusivamente sustancias disueltas, resulta adecuado realizar
una prefiltracion de la muestra si esta presentara una turbidez intensa. En este caso se
debera distinguir entre el grado de turbidez o el tamafo de las particulas.

Turbideces dispersas finas:

- Con kit de filtracion por membrana 0,45 pm

- Con kit de filtracién por membrana GF/PET 0,45 upm
Turbideces dispersas medianas:

- Con papel de fibra de vidrio, p. €., MN 85/90 B

- Kit de filtracién por membrana GF/PET 0,45 um
Turbideces dispersas gruesas:

- Con papel de filtro cualitativo, p. €j., MN 615. En caso necesario, realzar a continua-
cion una filtracién fina con un prefiltro para jeringas de 0,45 pm.

5.2.2 Valor de correccion

Las turbideces y las coloraciones atendan aun mas la luz y provocan mayores absor-
bencias.

Si no fuera posible o no se desea realizar una digestion (p. gj., al determinar sustancias
disueltas), se puede trabajar con un valor de correccion.

Incluso en el caso de los parametros sumarios, en los que, por definicidn, no se permite
una prefiltracion, un valor de correccion constituye una opcion adecuada.

Los valores de correccion requieren un procedimiento especifico para cada prueba.
Por ejemplo, no siempre basta medir simplemente el color inherente de la muestra sin
reactivos y restarlo del valor medido. En muchos casos, los reactivos cambian el color
inherente o la turbidez de la muestra. Todos los cambios en la muestra, como la dilu-
cion, la adicion de productos quimicos que afectan el pH o el potencial redox, deben
reproducirse como en el andlisis original. Unicamente no se afade el reactivo principal,
que forma el colorante necesario para el analisis.

Procedimiento general:

Determinar el valor de medicion segun la especificacion original = A
Determinar el valor de correccion segun la especificacion especial = B
Valor de andlisis = A - B

Excepciones: Métodos con los que se miden absorbencias decrecientes frente a un
blanco del reactivo. Entonces se aplica: Valor de andlisis = A + B. Esto se sefala en
las pruebas correspondientes.

Es muy importante restar Unicamente valores de la misma magnitud (p. €j., mg/L de N;
mg/L de NH,; mmol/m’; E).

Si en la misma matriz y con varias muestras el factor de correccion es tan bajo que
resulta insignificante para la medicion pendiente, se puede omitir la determinacion. No
obstante, esto solo resulta de las pruebas practicas y no puede predecirse.

En el manual correspondiente del fotdmetro se explica como se aplican los valores de
correccion para cada prueba 'y en qué casos se deberan aplicar excepciones.



La exigencia de precision de un analisis fotométrico requiere que solo se mida la
atenuacion de la luz provocada por el color de reaccion de la sustancia/el complejo
cromatico buscado. Se debera compensar la atenuacion de la luz provocada por el
filtro, la cubeta o los reactivos, ya sea en forma de coloracion inherente o de turbidez.

Los llamados «blancos» sirven precisamente para ello. Con la solucidon de blanco,
el fotdmetro se sitda en una posicion basica o de referencia. Blancos pueden ser:

a) Solucion de prueba sin reactivos
b) Solucion de prueba con varios reactivos
c) Agua destilada con todos los reactivos

d) Una solucién de blanco incluida en el kit de reactivos y preparada especificamente
para ese lote

En los fotometros NANOCOLOR® ya estan guardados los blancos para casi todos las
pruebas con cubetas redondas. Las excepciones son las pruebas cuyo BLANCO se
deba ajustar en funcion del lote.

Los blancos compensan todas las influencias especificas de la reaccion, mientras que
los valores de correccion compensan las influencias especificas de la muestra.

5.3 Control de calidad interno segun la hoja de trabajo
DWA-A 704

Los métodos operativos han demostrado ser un medio reconocido para el control y la
supervision de las instalaciones. Se considera que la principal ventaja de estos méto-
dos es la rapidez con la que se obtiene la informacion, frente a los métodos de andlisis
normalizados, que requieren mucho tiempo y un gran ndmero de instrumentos. Entre
otras ventajas, se mencionan el reducido consumo de reactivos, los bajos costes y la
rapidez de ejecucion.

El uso de los métodos operativos puede reducir considerablemente el uso de procedi-
mientos de referencia. Numerosas normativas consideran que el andlisis operativo es
una funcion clave en la supervision de las instalaciones. El cumplimiento de esta funcion
requiere condiciones marco definidas. Estas condiciones marco se recogen en la hoja
de trabajo DWA-A 704. Esta hoja de trabajo ofrece al usuario la posibilidad de llevar a
cabo el andlisis operativo con garantias de calidad y una documentacion detallada. Lo
mas importante es lograr la maxima calidad con el minimo esfuerzo.

Al seleccionar los métodos operativos, el resultado previsto se debe situar en el inter-
valo de medicién medio de la prueba, es decir, en el denominado intervalo de medicion
del 20 al 80 %; para ello, se permiten pasos de dilucion con el fin de alcanzar dicho
intervalo de medicion. En la pagina 106 encontrard un resumen de los intervalos de
medicién del 20 al 80 % de las pruebas NANOCOLOR®.

Area de
Lambert-Beer

y

c [mg/L]
Figura 39: Diagrama relativo a la Ley de Lambert-Beer
Dentro del intervalo de medicion del 20 al 80 %, la dispersidon es menor vy la fiabilidad

es maxima. Esto se ilustra en la Figura 39. El control interno de calidad (CCI) es un
aspecto decisivo cuya importancia va en aumento en todos los laboratorios. En la hoja

Diferencia entre el blanco y el valor de
correccion:

Los blancos compensan todas las influencias
especificas de la reaccion, mientras que los
valores de correccion compensan las influen-
cias especificas de la muestra.

E = absorbencia
¢ = concentracion [mg/L]

www.mn-net.com | 101



de trabajo DWA-A 704 se hace hincapié en la necesidad de verificar los resultados. El
aspecto decisivo para el usuario radica en la cuestion de la exactitud de los resultados
de andlisis medidos y en las posibilidades de validar dichos resultados.

En la mayoria de los laboratorios, es necesario supervisar y comprobar periddicamente
todos los componentes de un sistema de andlisis, como los reactivos y las pruebas, los
instrumentos de medicion utilizados y la manipulacion por parte del personal. Esto es
importante para garantizar resultados correctos y cumplir los requisitos de validacion.

@ Existen diversas opciones, tanto internas como externas, para comprobar el sistema

La hoja de trabajo DWA-A 704 es de andlisis y la propia forma de trabajar. La hoja de trabajo DWA-A 704 constituye una

una herramienta importante para la aplicacion ayuda importante para el personal de las instalaciones de tratamiento de aguas residua-

IO ERGENE 202 =lRe B CREEN TS les publicas y empresariales a la hora de aplicar de forma fiable y segura los métodos
operativos.

Las tarjetas CCI 1, 2, 8, 10, 11 y 12 tienen un caracter general, valido para todas las
pruebas. Las tarjetas CCl 3-7 y 9 se deben utilizar de forma especifica para cada mé-
todo; es decir, si hay varios parametros que controlar, también se deberan llevar varias
tarjetas CCI.

La aplicacion rigurosa de la documentacion en los @mbitos de los resultados de me-
dicion, el control de calidad y la cualificacion permite demostrar de forma objetiva la
calidad de los andlisis y de los resultados de medicion. El control de calidad analitico y
la documentacion constituyen una unidad. Solo mediante una documentacion adecua-
da se puede demostrar cuando se llevaron a cabo las medidas, quién las llevo a cabo,
quién supervisod dicha tarea y qué nivel se alcanzo en el andlisis operativo. La documen-
tacion detallada de todos los aspectos importantes, desde la toma de muestras hasta
el andlisis, se describe en la tarjeta CCI 8. La tarjeta CCI n.° 11 se centra en las desvia-
ciones y las medidas. En esta se recopilan todos los resultados andémalos y las medidas
correctivas, para permitir ver de un vistazo donde se han producido problemas en el
analisis operativo y si se han resuelto. La tarjeta ayuda al usuario a identificar patrones
y a aplicar soluciones especificas.

Cabe destacar algunas medidas importantes relacionadas con el control de calidad
analitico. Cabe destacar que una sola medida de CCI no es suficiente, por lo que, en el
caso ideal, deberia aplicarse todo el abanico de medidas de control de calidad.

General, para todas las pruebas Relativa al método, es decir, se debe utilizar una tarjeta para cada parametro

Tarjeta CCl 1: Resumen de las medidas de control de calidad aplicadas

Tarjeta CCI 2: Establecimiento de la frecuencia de los controles, de las
tolerancias y los objetivos de calidad

Tarjeta CCl 3: Determinaciones mdltiples periddicas de una muestra

Tarjeta CCl 4: Mediciones de soluciones patrén

Tarjeta CCI 5: Comprobacion de la verosimilitud mediante dilucién y enriquecimien-
to

Tarjeta CCl 6: Mediciones comparativas con los métodos operativos de otras
plantas de tratamiento de aguas residuales

Tarjeta CCl 7: Mediciones paralelas al método de referencia

Tarjeta CCl 8: Documentacion de todas las condiciones marco relativas a
la toma de muestras, el pretratamiento de las muestras y la medicion

Tarjeta CCl 9: Revision y mantenimiento de los aparatos, control de los reactivos

Tarjeta CCI 10: Registro actualizado continuo de las
cualificaciones del personal

Tarjeta CCI 11: Evaluacién de los resultados del control de calidad,
documentacién de las anomalias

Tarjeta CCl 12: Resumen de los instrumentos de medicion del proce-
so utilizados y de las actividades realizadas por cada instrumento de
medicién

Tabla 15: Resumen de las tarjetas CCl, DWA-A 704 «Métodos operativos para el andlisis de aguas residuales»

102 | www.mn-net.com



5.3.1 Tarjeta CClI 3: Determinaciones multiples

La determinacion multiple de una muestra existente es la forma mas sencilla de com-
probar la precision de un resultado. También es posible repetir pasos concretos decisi-
vos, como la toma de muestras, la filtracion o la digestion.

La ventaja de la determinacidn multiple radica en que los valores atipicos se detectan de
inmediato o, al menos se hace evidente la tendencia o la dispersion de la evolucion de
los valores medidos. Es habitual, por ejemplo, realizar dos pruebas en paralelo en forma
de determinacion doble, o tres pruebas en una determinacion triple, para no perder
innecesariamente tiempo, p. €j., debido a una digestion.

Las mediciones mudltiples se deben realizar periddicamente, y siempre en el caso de
muestras desconocidas y mediciones importantes.

-
-

5,0 mg/L 5,0 mg/L

M = Medicion

Figura 40: Principio de la determinacion mdltiple

5.3.2 Tarjeta CCl 4: Mediciones de patrones
El sistema analitico completo se puede comprobar mediante mediciones de patrones.

El principio de una medicion de patrones es sencillo: En lugar de la muestra real, se uti-
liza una solucion patrén del parametro de concentracion conocida. La prueba se realiza
de la forma habitual segun las instrucciones de la prueba.

Si se alcanza el valor de medicion especificado —pudiendo tolerarse desviaciones den-
tro del intervalo de confianza— todos los componentes individuales del sistema de
andlisis funcionan correctamente. De este modo, también se puede supervisar la propia
forma de trabajar. Lo ideal es conseguir exactamente el valor de medicion especificado.

No obstante, al utilizar soluciones patrén se debera tener en cuenta que estas no con-
tengan sustancias interferentes. Por lo tanto, con la muestra real adn pueden surgir
problemas durante el analisis.

Para la mayoria de los parametros ya hay disponibles en el comercio soluciones patrén
listas para usar. En el caso de las soluciones patrén, siempre se debe prestar atencion a
que la concentracion de la solucion patrén sea adecuada para el intervalo de medicion
0 si es necesario diluirla antes del uso. En principio, los patrones también se pueden
preparar a partir de compuestos adecuados.

La determinacién multiple es la forma

mas sencilla de comprobar la precision de un
resultado.

En una medicion con patron, se utiliza
una solucion patrén de concentracion conoci-
da en lugar de la muestra real.
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Es imprescindible prestar especial atencion a la preparacion correcta, la concentracion
del intervalo de medicion y las condiciones de conservacion de las soluciones patron.

=
= =
=

5,0 mg/L 10,0 mg/L

M = Medicion

Figura 41: Principio de la medicion de patrones

Patrones NANOCONTROL

Control maximo del valor de medicion

ARG CoNTAOL Sandard
ortho-Phosphat
o Prosphate

oo

Control de calidad analitico
B Concentracion definida de determinados parametros
B Verificacion del sistema operativo conforme a DWA-A 704

B Amplia gama de productos especifica para diversas aplicaciones

5.3.3 Tarjeta CCl 5: Comprobacién de verosimilitud mediante dilucién y enriquecimien-
to

Para todas las muestras de agua y pruebas, las diluciones son un método adecuado
para verificar los resultados y reducir la influencia de sustancias interferentes, asi como
las turbideces. Se utilizan diluciones cuando se supera el intervalo de medicion, cuan-
do existan dudas generales sobre la exactitud del resultado del andlisis o cuando la
solucidon de muestra presente iones interferentes o turbideces que puedan influir en el
resultado. A menudo, las diluciones se utilizan Unicamente para confirmar el resultado.

En principio, siempre se debe considerar la posibilidad de diluir la muestra.
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Para la dilucion se suele utilizar agua destilada. Una excepcion la constituye el parame- @
tro DQO (demanda quimica de oxigeno), para cuya determinacion se utiliza agua libre Para la dilucion se utiliza agua destila-

de DQO, asi como el pardmetro 4cido silicico, en el que la muestra se diluye con agua da, agua sin DQO o sin &cido silicico.

sin &cido silicico.

Tras la dilucién, el valor de medicion previsto deberia situarse, idealmente, en el centro

del intervalo de medicion, es decir, en el denominado intervalo del 20-80 %, y en nin-

gun caso fuera de dicho intervalo. Si el valor medicion se sale del intervalo de medicion,

se debera realizar una prueba con un intervalo de medicion menor o con una dilucion

menor.

Como medida de apoyo, todos los fotémetros NANOCOLOR® disponen de una calcu- @

ladora de dilucion integrada. La introduccioén de diluciones en el
fotdmetro se realiza de la forma siguiente:

En funcion de los volimenes de muestra, la dilucion se puede preparar en un matraz
1 parte de muestra + x partes de agua dest.

aforado de 100 mL o directamente en las cubetas. Las tablas siguientes ofrecen una o. 6 1 + 9 (diucién 1:10)
visién general de las diferentes diluciones en funcién del volumen de muestra. 4 4 24 (dilucién 1:25)
1 + 99 (dilucién 1:100)

mL muestra de agua mL agua dest. Multiplicar el resultado de medicién
(y el intervalo de medicion) por
50 50 2
25 75 4
10 90 10
5 95 20
2 98 50
1 99 100

Tabla 16: En un matraz de 100 mL con volimenes de muestra de 0,2-1,0-2,0-4,0 mL

mL muestra de agua mL agua dest. Multiplicar el resultado de medicién
(y el intervalo de medicién) por

10 10 2

5 15 4

2 18 10

1 19 20

0,5 19,5 40

0,2 19,8 100

Tabla 17: Con volumenes de muestra de 20 mL (preparar directamente en el matraz aforado)

mL muestra de agua mL agua dest. Multiplicar el resultado de medicion
(y el intervalo de medicion) por

25 25 2

10 40 5

5 45 10

2,5 47,5 20

1 49 50

0,5 49,5 100

Tabla 18: En el caso de volimenes de muestra de 50 mL: métodos de agitacion (preparar directamente en el embudo de agitacion)
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p. €j., 1 parte de muestra +
1 parte de H,0
M M (& 141 dilucién)

-

5,0 mg/L 2,5 mg/L

M = Medicion
Figura 42: Principio de dilucion

Del mismo modo que se puede diluir la concentracion de una muestra, también se
puede aumentar la concentracion de uno o varios parametros mediante la denominada
«adicién» o «enriquecimiento».

Es decisivo afadir a la muestra real una concentracion conocida del parametro que se
desea determinar y, a continuacion, recuperar exactamente ese aumento. La determi-
naciéon de la tasa de recuperacion se realiza mediante una determinacion previa a la
adicion y otra posterior a la misma. A mayor ndmero de pasos de adicion, mayor sera
la fiabilidad de la afirmacion.

Tras una adicién de patrén, se pueden obtener tres resultados diferentes:

1) Los aumentos de concentracion corresponden al valor de la adicion; no hay ninguna
interferencia proporcional.

2) Los aumentos de concentracién son proporcionalmente mayores o menores. Esto
podria indicar interferencias de la matriz. En este caso es recomendable realizar mas
andlisis de la solucion de muestra; por ejemplo, podria darse el caso de que algunos
componentes, similares a la sustancia buscada, reaccionen con ella o que otros
enmascaren el parametro.

3) Los aumentos de concentracion varian considerablemente entre si y se situan en
ocasiones por encima y por debajo del valor esperado. En estos casos excepciona-
les hay interferencias desproporcionadas, cuya causa podria radicar en una prepara-
cion defectuosa de la muestra.

p. €j., 1 parte muestra +
M M 1 parte aumento 5,0 mg/L

5,0 mg/L 10,0 mg/L

M = Medicion
Figura 43: Principio del enriquecimiento

En los ensayos con un volumen de muestra = 2,0 mL, existe ademas la posibilidad de
realizar el enriguecimiento directamente en la cubeta de medicién (20 pL de solucion
de adicion con un volumen de muestra de 2 mL, 40 yL de solucién de adicidon con un
volumen de muestra de 4 mL, etc.)



Por medio de los enriquecimientos se pueden detectar faciimente efectos de matriz que
influyen en los resultados analiticos. Estos efectos de matriz pueden deberse, por ejem-
plo, a quelantes o a iones que, al combinarse con la sustancia a determinar, forman
sustancias poco solubles y, de este modo, impiden que los parametros sean accesibles
para el andlisis.

Si no se recupera un enriquecimiento, se deberan realizar preparaciones de la muestra
y andlisis adicionales relativos a la naturaleza de la muestra. Ademas, existe la posibili-
dad de calcular el valor de andlisis que probablemente sea el correcto. En se
explica como se calcula el valor probable del analisis mediante una adicién de patrén.

A

Cs

A3 =cC3-Co
Ao =C2- Cy
Cq

A1 =Ci-Cp

Co

[

+1 +2 +3 Numero de
[+0,5 mL] [+1,0 mL] [+1,5 mL] pasos de
adicion

Figura 44: Evaluacion de una adicion de patron

Cp = concentracién de la muestra
original

C1_3 = concentracion tras la adicion de
solucién de adicion

A, _;= diferencia de concentracion
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5.3.4 Tarjeta CCI 6: Mediciones comparativas: Programas de evaluacion externa de la
calidad

La participacion en un programa de evaluacion externa de la calidad es una de las
medidas mas importantes para garantizar la calidad. La particularidad de un programa
de evaluacion externa de la calidad radica en que todos los participantes reciben una
muestra con una concentracion desconocida de determinados parametros y la anali-
zan de forma independiente, utilizando sus propios métodos operativos y las pruebas
disponibles. Tras la notificacion al organizador del programa de evaluacion externa de
la calidad, los resultados de medicion se someten a una evaluacion segun la norma
DIN 38402 Partes 41 y 42. La participacion en este tipo de programa de evaluacion
externa de la calidad debera realizarse una vez al afo, y la desviacién de los resultados
de los andlisis propios no debera superar el 20 %.

Secuencia de un programa de evaluacion externa de la calidad NANOCONTROL

1) El cliente recibe dos soluciones para el programa de evaluacion externa de la cali-
dad. Las concentraciones de estas soluciones de programa de evaluacion externa
de la calidad las ha verificado un laboratorio DIN independiente.

2) Las soluciones del programa de evaluacion externa de la calidad se han adaptado
a los intervalos de medicion de las pruebas NANOCOLOR® indicadas; por lo tan-
to, no se requiere ninguna preparacion adicional. Las soluciones se pueden utilizar
directamente sin diluir.

3) Junto con las soluciones para el programa de evaluacion externa de la calidad, el
cliente recibira un protocolo de evaluacion preimpreso, unas instrucciones de uso
y un sobre para devolver el protocolo con los resultados del anélisis.

4) En MACHEREY-NAGEL st lleva a cabo una evaluacion objetiva de todos los pro-
tocolos recibidos.

5) Cada participante recibira una evaluacion individual en forma de informe de ensa-
yo para cada resultado de medicion presentado, una evaluacion general y un cer-
tificado de participacion. En caso de desviaciones importantes, se proporcionaran
indicaciones y se ofrecera ayuda.

Programas de evaluacion externa
de la calidad NANOCONTROL

Para una comprobacion externa del sistema

Evaluacion objetiva

B Evaluacion de los resultados de medicion conforme a DIN 38402 parte 41y 42
B Comprobacion del modo de trabajo propio

B Soluciones listas para usar

I

B Evaluacion individual, valoracion global y B———
certificado de participacion o Ll

11
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5.3.5 Tarjeta CCI 7: Mediciones paralelas

La tarjeta CCl 7 describe la medicién paralela de una muestra tanto con el método ope-
rativo empleado como con el método de referencia correspondiente en un laboratorio
subcontratado. Las mediciones paralelas permiten comparar directamente los parame-
tros de la solucién de muestra.

El requisito para una medicion paralela de este tipo, es que la medicion se realice con
ambos métodos a partir y la misma muestra dividida. Por lo general, el laboratorio de
referencia se encarga de la toma de muestras y de su division. La preparacion o con-
servacion posterior de las muestras se debera coordinar con el laboratorio para evitar
errores 0 desviaciones. Dado el riesgo existente de que las muestras se alteren, los
analisis se deberan realizarse lo antes posible y en todos los puntos de muestreo rele-
vantes para el operador.

Los resultados de medicion se deberan verificar siempre mediante determinaciones
dobles y comprobaciones de verosimilitud.

En la tarjeta CCI 7 se deben registrar los resultados del método operativo y del labora-
torio de referencia, asi como las desviaciones.

¢ [mg/L] Valor nominal: 95 mg/L
Intervalo de confianza: 85—-105 mg/L

100

80

60 -

40 4

20 A
92

0

\j

NANOCOLOR® DQO 160 I DIN 38409-E41
Figura 45: Comparabilidad NANOCOLOR® y DIN Valor nominal

¢ [mg/L] Valor nominal: 5,6 mg/L

Intervalo de confianza: 5,0-6,2 mg/L
7 -

5,3

NANOCOLOR® Amonio 10 DIN 38406-E5-1
Figura 46: Comparabilidad NANOCOLOR® y DIN

Los resultados de medicion se

deberan verificar siempre mediante deter-
minaciones dobles y comprobaciones de
verosimilitud.

¢ = concentracién [mg/L]
VB = intervalo de confianza
SOLL = valor nominal

¢ = concentracion [mg/L]
VB = intervalo de confianza
SOLL = valor nominal
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5.3.6 Tarjeta CCl 9: Supervision de los medios de ensayo

Por «medios de ensayo» se entiende, en general, todos los aparatos y reactivos que
se utilizan en el andlisis operativo, como, por ejemplo, fotémetros, bloques térmicos,
pipetas y balanzas.

Solo si se revisan constantemente los recursos operativos se puede estar seguro de
que cumplen con las condiciones de trabajo exigidas y necesarias. Los equipos que no
se hayan comprobado adecuadamente pueden generar, directa o indirectamente, va-
lores de medicion erréneos. Los valores de medicion erréneos se pueden producir por
diversas causas, como pipetas desajustadas, contaminacion en el pozo para cubetas
o también una digestion insuficiente durante la determinacion de parametros sumarios.

La tarjeta CCI 9 detalla como se debe llevar a cabo la comprobacion de los medios
operativos, en forma de recomendaciones e indicaciones sobre la frecuencia, asi como
sobre la realizacion y la documentacion concretas de la comprobacion. Aqui se descri-
birdan brevemente los principales medios operativos y su control.

Fotémetro

El aspecto sin duda mas importante dentro de la gama de instrumentos de medicion es
el fotémetro. Sin fotdmetro no se pueden realizar andlisis. La comprobacion se debera
realizar, en funcién del aparato, dos veces al afio, de acuerdo con las especificaciones
de la DWA vy las instrucciones del fabricante. Es decisiva la cuestion de la exactitud de
los resultados de medicidon obtenidos, es decir: «,Puedo confiar en los valores medi-
dos, partiendo de la base de que se han comprobado todos los demas factores que
influyen en el valor medido y que no provocan errores?».

La exactitud de los fotémetros la suele verificar el propio fabricante, quien emite el
correspondiente informe de ensayo. No obstante, en determinadas circunstancias, la
comprobacion también se puede realizar por cuenta propia. La ventaja de la compro-
bacion por cuenta propia radica en que se puede integrar de forma individualizada en
la jornada laboral de la empresa. Es decisivo que el propio usuario no pueda influir en la
comprobacion ni alterar los resultados, pero que, no obstante, pueda llevarla a cabo de
la forma mas sencilla posible (por ejemplo, sin necesidad de abrir el aparato).

NANOCONTROL NANOCHECK 2.0

Soluciones de ensayo para la verificacion de la
exactitud fotometrica

Supervision sencilla y segura
de los medios de ensayo

NANGCONTROL
NANOCHECK 2.0

Pimargntis it v B Patrones secundarios conforme a las nor-
est solutions for photometers ¥
S omoreai s q mas I1ISO 9001 e ISO 14001
AP o B Control mediante patrones primarios (NIST)
B Cumplimiento de los requisitos de
DWA-A 704
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Bloques térmicos

Los blogues térmicos o los calefactores se deben comprobar una vez al aho con res-
pecto a la temperatura de reaccion. Solo si la temperatura de reaccion es la adecuada
se puede garantizar una digestion completa. La desviacion de la temperatura de diges-
tién debe ser como maximo de + 3 °C.

La comprobacion se realiza con sondas de temperatura externas especialmente cali-
bradas o con termdmetros. Al igual que en los fotémetros, la comprobacion suele correr
a cargo de los fabricantes de los aparatos. Pero también en este caso existen formas de
comprobar los dispositivos por cuenta propia. Como ya se ha mencionado en el caso
del fotdmetro, la ventaja de la comprobacion por cuenta propia radica en que se puede
integrar de forma individual en la jornada laboral. Para supervisar los bloques térmicos
se puede utilizar el NANOCOLOR® T-Set, un sensor térmico calibrado.

NANOCOLOR® T-Set Wb

Control del bloque térmico

Control de temperatura y calibracion
B Sensor térmico calibrado para el control auto-
matico
de la temperatura

B Calibracion automatica de todos los bloques
térmicos NANOCOLOR®

B Documentacion conforme a las PCL segun
la norma DWA-A 704 con el software |
NANOCOLOR® T-Set

Pipetas

En la mayoria de los casos, el andlisis operativo se realiza mediante pruebas fotométri-
cas. Se debe mencionar sin falta la pipeta como una de las causas tipicas de resultados
analiticos muy divergentes. La pipeta es un instrumento de precision decisivo para el
valor de medicion y por ello se debera comprobar con la misma periodicidad que el
fotémetro o el bloque térmico. Una balanza con una precision de 0,01 g cumple todos
los requisitos para la comprobacion y calibracion de las pipetas utilizadas en fotometria.
Es recomendable comprobar por separado los volimenes mas utilizados.

- Cuanto menor sea el volumen de una pipeta, mayor sera su precision. Las pipetas
de émbolo digitales cuentan con un mecanismo de ajuste mecanico. Estas pipetas
se deben manipular con especial cuidado, ya que un ajuste excesivo puede provocar
danos graves.

Indicaciones sobre la calibracion:

- La pipeta se debe comprobar cuatro veces al afio. Si ha penetrado accidentalmente
liquido en el interior de la pipeta, esta se debera limpiar meticulosamente sin demora,
comprobar vy, si fuera necesario, recalibrar.

- Cada pipeta contiene elementos de sellado funcionales que se desgastan con el tiem-
po. Deberan estar disponibles a tiempo como repuesto.
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Encontrara el programa actual
de seminarios en nuestra pagina web:
www.mn-net.com/Seminare
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- Condiciones de ensayo (ver también DIN 12650, parte 6): Temperatura ambiente:
20-25 °C, balanza calibrada con una precision de indicacion de 1/100 g. Como li-
quido de prueba es adecuada agua destilada a temperatura ambiente. En casos ex-
cepcionales, también se puede utilizar otro tipo de agua, siempre que esté completa-
mente desgasificada.

- Determinacion de la precision: En el caso de las pipetas variables, se debera compro-
bar el volumen maximo, asi como el 50 y el 10 % de dicho volumen.
Volumen de pipeta de 100-1000 yL <2 %
Volumen de pipeta de 200 pL < 1%

- Comprobacion de la estanqueidad: Inserte sobre la pipeta un tubo de plastico de unos
20 cm de longitud, aspire la cantidad de liquido deseada y marque el menisco. Este
valor no debe variar en el plazo de 1 minuto.

- Posibles causas de errores en las pipetas: suciedad, residuos en el interior de la pipe-
ta, puntas sueltas o incorrectas, cono de fijacion de puntas dafado, juntas hinchadas,
fugas, anillos de sellado porosos o dafios mecanicos causados por un ajuste excesivo
0 el uso de fuerza.

Figura 47: Calibracién de pipetas

5.3.7 Tarjeta CCI 10: Ficha personal

En las nuevas leyes se ha concedido gran importancia a la formacion y el perfecciona-
miento profesional del personal de laboratorio. La tarjeta CCl 10 garantiza la cualifica-
cion y la formacion adecuada de los usuarios para los métodos operativos utilizados.

La formacioén se centra en la comprension de las relaciones analiticas, la identificacion
de posibles fuentes de error y la interpretacion y evaluacion correctas de los resultados
de medicion.

La formacioén vy el perfeccionamiento profesional se pueden realizar en la empresa o
mediante la participacion en eventos externos, como seminarios, ferias o exposiciones.

5.4 jAyuda! Mi valor de medicion no es correcto

Si hay motivos para sospechar que el valor de medicion obtenido es erréneo, existen
varias formas de verificarlo. A este respecto, conviene tener en cuenta las siguientes
cuestiones:

Realizacion

- ¢, Como se ha realizado la prueba?

- ¢ Ha seguido al pie de la letra las instrucciones de la prueba?
- ¢ Ha utilizado los volumenes correctos?

- ¢.Se han observado los tiempos de reaccion?

- ¢, Ha mantenido la temperatura de reaccién adecuada?

- $,Se ha ajustado la muestra a temperatura ambiente?

Aparatos

- ¢ Qué fotdmetro / bloque térmico utiliza”?

- ¢ Cuando ha calibrado la ultima vez el fotdmetro? (jcalibre el fotdmetro en caso nece-

sariol)

- ¢ Qué submétodo ha ajustado?

- ¢ Ha comprobado si sus pipetas funcionan correctamente? (control de volumen segun
lo descrito en DWA-A 704

- ¢, Alcanza su bloque térmico todavia la temperatura necesaria? (jun aumento de 10 °C
de la temperatura duplica la velocidad de reaccion!)

CCl
- ¢ Ha realizado una determinacion doble? ; Son comparables ambos valores?



- ,Ha comprobado la prueba con un patrén? ;Qué patrén ha utilizado y cudles son los
resultados?

- ¢, Ha realizado una dilucién/un enriquecimiento? ;Recibe los valores previstos? (verifi-
cacion de la ausencia de efectos de matriz)

- ,Comparacion con otros métodos de medicion? (organismo oficial, laboratorio DIN,
otro fotémetro, etc.)

Muestra

- ¢ Qué tipo de muestra analiza?

- . La muestra tiene el mismo aspecto de siempre?

- ¢, Qué aspecto tiene la muestra? (¢, muestra coloreada? ;Hay turbidez?)

- ¢ Qué pH y temperatura tiene la muestra?

- ,COomo se ha preparado la muestra para la medicion? ((filtrada, homogeneizada, con-
servada, etc.)

- ¢ Puede haber iones interferentes en la muestra?

- ¢ Qué resultado de medicidn espera obtener?

- ¢, Por qué espera el resultado de la medicion? (valores empiricos, aspecto de la mues-
tra, etc.)

Prueba

- ¢, Qué prueba esta afectada?

- ¢ Qué nimero de LOTE se utiliza?

- ¢,Cudl es la vida Util de la prueba?

- ¢ Tienen las cubetas o los productos quimicos un aspecto diferente al habitual?
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MACHEREY-NAGEL
Intervalos de medicion de

Para los parametros tipicos del agua y de las aguas residuales, disponemos de una amplia
gama de pruebas con distintos intervalos de medicion. Para cada aplicacion una prueba
con el intervalo de medicion dptimo. La eleccion de la prueba adecuada para el usuario es
decisiva para un andlisis satisfactorio. El intervalo de medicién correspondiente se debera
seleccionar de manera que el resultado previsto se sitle entre el 20 y el 80 % del intervalo
de la prueba utilizada. En este intervalo, la fiabilidad analitica es maxima. El usuario obtiene
resultados fiables y queda protegido frente a sus superiores y a las autoridades competentes.

Amonio [mg/L de NH,-N]

Amonio 3 0,04 0,49 1,85 2,30

20-80 %

Amonio 10 02 18 6,4 8.0

Amonio 50 10 8,38 322 40,0

Amonio 100 4 19 65 80

Amonio 200 30 56 134 160

Amonio 2000 300 560 1340 1600

DQO [mg/L de O;]

DQO 60 en agua salada 5 16 49 60

DQO LR 150 3 32 121 150

DQO 160 15 44 131 160

DQO 300 50 100 250 300
DQO 600 50 160 490 600

DQO 1500 100 380 1220 1500
DQO HR 1500 20 316 1204 1500

DQO 4000 400 1120 3280 4000

DQO 10000 1000 2800 8200 10000

DQO 15000 1000 3800 12200 15000

DQO 60000 5000 16000 49000 60000

Nitrato [mg/L de NO;-N]

Nitrato 8 0,30 1,84 6,46 8,00

Nitrato 50 03 46 17,7 22,0

Analisis de agua

Nitrato 250 4 15 49 6

Nitrito [mg/L de NO,-N]

Nitrito 2

S

0,003 0,094 0.369 0,460

Nitrito 4 01 0.9 3.2 4
Ortofosfato y fosfato total [mg/L de P]

°

Ortofosfato y fosfato total LR 1 0,05 0,14 0,41 0,50

Ortofosfato y fosfato total 1 0,05 0,34 1,21 1,50

Ortofosfato y fosfato total 5 0,20 116 4,04 5,00

Ortofosfato y fosfato total 15 0.30 304 12,06 15,00

Ortofosfato y fosfato total 45 50 14,0 41,0 50,0

Ortofosfato y fosfato total 50 10,0 18,0 42,0 50

[}

Nitrégeno total [mg/L de N]

20-80 Messbersicn es2a

Nitrégeno total TN, 22 05 4.8 17,7 22,0

Nitrégeno total TN, 60 3 14 49 60

KATES 100084 Foster

Nitrégeno total TN, 220 5 48 177 22

=}
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0. Bases legales

La proteccion preventiva de las aguas como parte del equilibrio natural, asi como el
aseguramiento del suministro publico de agua y la gestion de las aguas residuales, son
tareas fundamentales de la politica medioambiental del Gobierno federal, los estados
federados y municipios.

En los afios de reconstruccion tras la Segunda Guerra Mundial, la proteccion de las
aguas no pudo seguir el ritmo del crecimiento industrial, por lo que, a finales de los afios
60 y principios de los 70, la contaminacion de las aguas habia alcanzado proporciones
preocupantes.

Por ello, el Gobierno federal y los estados federados han convertido la proteccién de
las aguas en una de sus prioridades. Gracias a una serie de medidas, se ha logrado
mejorar la calidad de las aguas de forma rapida y sostenible. En particular, se obligd a
los responsables industriales de la contaminacion de las aguas a adoptar medidas de
proteccion de gran alcance.

Aunque las elevadas inversiones han supuesto mejoras significativas, la proteccion de
las aguas sigue siendo una tarea permanente. Las condiciones generales de Alemania
—es decir, su ubicacion geogréafica en el centro de Europa, su elevada densidad de
poblacién y su alto grado de industrializacion— siguen exigiendo esfuerzos especiales
en materia de proteccion de las aguas.

Mediante los estrictos requisitos que impone la Ley alemana de tasas de aguas residua-
les a las plantas depuradoras municipales e industriales, el Gobierno federal ha sentado
las bases para una reduccion significativa de los vertidos de sustancias peligrosas y
nutrientes a las aguas. Los responsables de la contaminacion deberan seguir realizan-
do grandes esfuerzos en los proximos afios para alcanzar los objetivos de la Directiva
Marco del Agua de la UE (DMA) y la Directiva Marco sobre la Estrategia Marina de la
UE (DMEM). Esto se refiere, en particular, a la reduccion de los importantes aportes
de nutrientes procedentes de la agricultura y a la mejora de las aguas superficiales y
subterraneas.

6.1 Nivel europeo

Si nos fijamos en el ambito europeo, la Directiva Marco del Agua (DMA) es fundamental.
Esta directiva establece el marco juridico de la politica de aguas en la UE. Su objetivo
es orientar la politica del agua hacia un uso mas sostenible y ecoldgico. La Directiva
Marco del Agua de la UE se ha transpuesto al derecho nacional mediante la Ley de
Recursos Hidricos (WHG) alemana. La WHG es la ley rectora del derecho aleman en
materia de aguas.

6.1.1 Directiva Marco del Agua 2000/60/CE

Losinicios de una politicamedioambiental europea activa se remontan alafio 1973. Desde
entonces se han aprobado una serie de directivas especificas sobre la proteccion de las
aguas. DadoqueenlaUnion Europease planteaban continuamente cuestionesespecificas
relacionadas con el sector del agua, se reconocio la necesidad de elaborar una directiva
marco exhaustiva. Esta nueva directiva pretendia agrupar todas las directivas especificas
en un marco global coherente.

A principios de la década de los noventa, la Comision Europea desarrolld la idea de
una directiva sobre la proteccion de aguas con orientacion ecoldgica, cuyo objetivo
era mejorar el estado ecoldgico de las aguas y lograr un uso sostenible de los recursos
hidricos. Hasta 1999, la Directiva Marco se revisd y amplié en varias ocasiones, hasta
que finalmente entrd en vigor la Directiva Marco del Agua (Directiva 2000/60/CE DMA)
el 22 de diciembre de 2000.

La Directiva Marco del Agua tiene los siguientes objetivos principales:

- Para el afio 2015, los rios, los lagos, las aguas subterraneas y las aguas costeras
se encontraran en «buen» estado ecoldgico y quimico.

- La gestidon de las aguas superficiales se lleva a cabo sobre la base de cuencas
hidrogréficas definidas.

- A partir de 2010, el servicio de abastecimiento de agua debera cubrir los gastos y
no se debera subvencionar.
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Para alcanzar los objetivos principales, la DMA impone a los Estados miembros un calendario ambicioso:

Se han elaborado planes de gestion y
programas de medidas

Informe a la Comisidn (marzo de 2010)
Inicio 1. Ciclo de gestion

Resultados del inventario

Informe a la Comision Medidas puestas en practica
(marzo de 2005) Informe a la Comision
Aplicacién legal I_Drogramas de suvper\_/ijsidn Se ha alcanzado un puen estado Inicio 3. Ciclo de gestién Inicio 4. Ciclo de
entrar en vigor listos para su ap\lpg@lon (salvo en caso dg prérroga del plazo) gestién
de la WRRL de Informa a la Comision (marzo 2. Plan de gestion
la UE de 2007) Informe a la Comisidn (marzo de 2016)

Inicio 2. Ciclo de gestion
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Realizacion de

Elaboracién  la supervision,
de los pro-  elaboracion de  Aplicacién de los Tiempo para
gramas de los programas de  programas de alcanzar los

Realizacion del inventario - supervision medidas medidas objetivos

Figura 48: Calendario de la Directiva Marco del Agua de la UE

6.1.2 Otras directivas europeas pertinentes

Ademas de la Directiva Marco del Agua de la UE, existen muchas otras directivas europeas que revisten importancia en el ambito del
andlisis del agua y de las aguas residuales. A continuacion se enumeran las mas importantes:

6.1.2.1 Directiva (UE) 2024/3019 sobre el tratamiento de las aguas residuales urbanas

La Directiva de la UE 2024/3019 sobre el tratamiento de las aguas residuales urbanas (Karl, por sus siglas en aleman) se aprobo el
27 de noviembre de 2024. Sustituira a la Directiva 91/271/CEE (Directiva sobre aguas residuales urbanas) con efecto a partir del 1
de agosto de 2027.

Su objetivo es seguir mejorando la calidad del agua y fomentar un uso mas eficiente de los recursos. Por lo tanto, forma parte del Plan
de Accion de la UE para la eliminacion total de sustancias nocivas y concede especial importancia a la eliminacion de sustancias traza,
como los microcontaminantes y los microplasticos, que hasta ahora no han sido objeto de una regulacion adecuada.

Un aspecto importante de la nueva directiva es la introduccion de una cuarta etapa de depuracion para las plantas depuradoras que
superen un determinado tamafio (al menos 150 000 habitantes equivalentes). La Comision tiene previsto hacer obligatoria esta cuarta
etapa de depuracion de forma gradual hasta finales de 2045 para todas las grandes plantas depuradoras. En el caso de las plantas
depuradoras con una capacidad de entre 10 000 y 150 000 habitantes equivalentes, se determinara, caso por caso y mediante un
enfoque basado en el riesgo, si es necesaria una cuarta etapa de depuracion.

Otro objetivo importante es seguir reduciendo los aportes de nutrientes a las aguas mediante el endurecimiento de los limites maxi-
mos de nitrégeno y fosforo. En el caso del N total, el valor limite se reducira a 8 mg/L para las instalaciones de mas de 150 000
habitantes equivalentes. En el caso de las instalaciones con una capacidad de entre 10 000 y 150 000 habitantes equivalentes, se
aplicara en el futuro un limite de 10 mg/L. En lo que respecta al fosforo total, los valores limite seran en el futuro de 0,5 0,5 mg/L
para las instalaciones de mas de 150 000 habitantes equivalentes y de 0,7 mg/L para las instalaciones de entre 10 000 y 150 000
habitantes equivalentes.

Cabe destacar especialmente la introduccion de la responsabilidad ampliada del productor. En el futuro, las empresas que fabriquen
productos farmacéuticos o de higiene personal estaran obligadas a asumir al menos el 80 % de los costes de las medidas de depu-
racion adicionales en las plantas de tratamiento de aguas residuales. El objetivo es garantizar que quienes causan la carga medioam-
biental contribuyan en mayor medida a sufragar los costes.

Estas medidas tienen por objeto mejorar a largo plazo la calidad de las aguas superficiales y reducir la contaminacion por sustancias
nocivas de origen humano.

6.1.2.2 Directiva sobre emisiones industriales IED (2010/75/UE)

Esta directiva de la UE regula todo el proceso en las empresas industriales, desde la autorizacion hasta el cierre definitivo. Agrupa siete
directivas anteriores relacionadas con las emisiones industriales (entre ellas, la Directiva IPPC 2008/1/CE).

La directiva se aprobd en 2010 y debia incorporarse a la legislacion nacional antes de enero de 2013.

La Directiva sobre emisiones industriales IED (2010/75/UE) se revisé en 2024 con el fin de reforzar ain mas la proteccion del medio
ambiente y respaldar el Pacto Verde Europeo. Las modificaciones se publicaron el 15 de julio de 2024 (2024/1785/UE) y entraron en
vigor el 4 de agosto de 2024. Los Estados miembros tienen ahora de plazo hasta el 1 de julio de 2026 para incorporar estas nove-
dades a su legislacion nacional.

116 | www.mn-net.com



6.1.2.3 Directiva Marco sobre la Estrategia Marina DMEM (2008/56/CE)

En el marco de la aplicacion del Sexto Programa de Accidn en materia de Medio Am-
biente, la Comision Europea presentd el 24 de octubre de 2005 una estrategia tematica
para la proteccion y la conservacion del medio marino, junto con una propuesta de
Directiva por la que se establece un marco regulador para las medidas comunitarias en
el ambito del medio marino.

El objetivo de esta Directiva es que las aguas marinas europeas (el mar Baltico, el At-
lantico nororiental, el Mediterraneo y el mar Negro) alcancen un buen estado medioam-
biental para el afio 2020.

La Directiva Marco sobre la Estrategia Marina entré en vigor el 15 de julio de 2008.
Existe un calendario detallado para la aplicacion de esta directiva:

Calendario Aplicacién

hasta 2010 Transposicion al derecho nacional

Octubre de 2011 Inicio del proceso de participacion ciudadana para los primeros
informes

Julio 2012 - Presentacion de los primeros informes a la Comision Europea

- Evaluacion inicial para determinar el estado actual del medio
ambiente marino

- Descripcién de un buen estado medioambiental, establecimiento
de objetivos medioambientales

hasta 2013 Publicacién de informacion sobre areas protegidas
hasta julio 2014 Creacion y ejecucion de programas de supervision
hasta 2015 Elaboracién de un programa de medidas para alcanzar o mantener

un buen estado medioambiental

hasta 2016 Aplicacion practica del programa de medidas

hasta 2018 Informes intermedios sobre los programas de medidas dirigidos a la
Comisién Europea

hasta 2020 Lograr un buen estado del medio marino

Tabla 19: Aplicacion de la Directiva marco sobre la estrategia marina

En marzo de 2025, la Comision Europea publicd un informe sobre los programas de
medidas actualizados de los Estados miembros para la aplicacién de la DMEM. El
informe sefala que, a pesar de las estrategias marinas desarrolladas por los Estados
miembros de la UE, el uso actual de los mares europeos no es sostenible y que la pre-
sion constante sobre los ecosistemas marinos esta deteriorando su estado.

Hay pendiente una revision de la directiva actual.

6.1.2.4 Directiva sobre la calidad del agua destinada al consumo humano (98/83/CE)
La Union Europea (UE) establece normas basicas de calidad del agua para el consumo
humano.

El objetivo de la Directiva es proteger la salud humana frente a los efectos nocivos deri-
vados del agua contaminada, garantizando su aptitud para el consumo y su pureza. La
Directiva entrd en vigor el 25 de diciembre de 1998.

Por medio de esta Directiva se establecen normas minimas para el agua potable en lo
que respecta a los parametros microbioldgicos, quimicos y de radiactividad.

El 21 de mayo de 2001, la directiva se incorporé al derecho federal aleman mediante el
Reglamento aleman sobre el agua potable (TrinkwV 2001).

6.1.2.5 Nueva normativa sobre la reutilizacion del agua en la agricultura

(2020/741/UE)

Debido a la creciente escasez de agua y al cambio climatico, la Unidn Europea ha es-
tablecido nuevos requisitos minimos para la reutilizacion de aguas residuales tratadas
en la agricultura. Este reglamento esta en vigor desde el 26 de junio de 2023 y tiene por
objeto hacer un uso mas eficiente de los recursos hidricos.
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6.2 Ambito nacional

En Alemania, el Ministerio Federal de Medio Ambiente (BMU) se encarga de las cuestio-
nes fundamentales relacionadas con la gestion de los recursos hidricos, asi como de la
cooperacion transfronteriza en este ambito. El BMU es responsable, entre otras cosas,
de la gestion de la Ley de Recursos Hidricos, la Ley de tasas de aguas residuales, la
Ley de Detergentes y Productos de Limpieza, asi como de la Ley Federal de Suelos y
la Ley Federal de Proteccion de la Naturaleza. Ademas, el BMU supervisa la normativa
de la Union Europea en materia de proteccion de las aguas, las disposiciones relativas
a la proteccion del medio marino y los convenios sobre cuencas hidrograficas en aguas
transfronterizas.

En lo que respecta a la legislacion sobre aguas, para la Republica Federal de Alemania
es de especial relevancia la legislacion medioambiental europea y nacional.

Debido a la estructura federal del Estado, la gestion de los recursos hidricos es com-
petencia legislativa y administrativa de cada uno de los estados federados. Por este
motivo, cada uno de los estados federados cuenta con su propia ley de aguas.

6.2.1 Ley de ordenacién de los recursos hidricos (Ley de Recursos Hidricos WHG)

Antes de la reforma del federalismo, la WHG era una ley marco del Estado federal.
Mediante esta codificacion, la ley marco vigente hasta entonces se convirtié en la Ley
de Recursos Hidricos definitiva, que entrd en vigor el 1 de marzo de 2010. La WHG se
aplica a las aguas superficiales, subterraneas y costeras.

Los ambitos de la gestion de los recursos hidricos, hasta ahora regulados en las le-
gislaciones de los distintos estados federados, se han transferido al derecho federal
mediante la reforma, y las directivas vinculantes de la UE se han transpuesto al derecho
federal nacional. Ademas, la nueva WHG estructura y armoniza la compleja legislacion
alemana en materia de aguas con el objetivo de mejorar la aplicacion practica de la
normativa sobre aguas.

La WHG contiene disposiciones fundamentales sobre la proteccion y el uso de las
aguas superficiales y las aguas subterraneas. Asimismo, incluye disposiciones relativas
a la ordenacion de las masas de agua, la planificacién de la gestidon de los recursos
hidricos y la proteccion contra las inundaciones.

Por lo tanto, la nueva WHG constituye la ley rectora de la legislacion alemana en materia
de aguas, que ha establecido por primera vez normas uniformes a nivel federal para la
gestion de aguas superficiales, aguas costeras y aguas subterraneas.

Las disposiciones sobre la proteccion de las aguas hasta ahora muy dispersas, se han
reunido y figuran ahora en la WHG, en los articulos 54 a 61. En diciembre de 2022 se
modificod la WHG para aplicar los requisitos de la Directiva de la UE sobre agua potable
(2020/2184/UE). Estos cambios tienen por objeto garantizar la calidad del agua desti-
nada al consumo humano y mejorar el acceso al agua potable.

6.2.2 Reglamento sobre aguas residuales aleman AbwV

El Reglamento sobre aguas residuales regula el vertido de aguas residuales en cursos
de agua naturales (vertidos directos) o en redes publicas de alcantarillado (vertidos
indirectos). El vertido solo se podra realizar si la carga contaminante de las aguas resi-
duales se mantiene lo mas baja posible mediante por medio de medidas que se ajusten
al estado actual de la técnica.

El Reglamento sobre aguas residuales establece los requisitos técnicos minimos para el
vertido de aguas residuales en 57 sectores. Ademas, se definen los requisitos relativos
a la construccion, el funcionamiento y el uso de las instalaciones de tratamiento de
aguas residuales.

Los requisitos se refieren al punto de vertido de las aguas residuales al curso de agua,
por ejemplo, la salida de la instalacion de tratamiento de aguas residuales.

El Reglamento sobre aguas residuales entré en vigor el 1 de abril de 1997, sustituyendo
asi al Reglamento sobre el origen de las aguas residuales, de 3 de julio de 1987, y a
la Norma Administrativa Marco sobre Aguas Residuales (Rahmen-Abwasser-VwV). La
ultima modificacion del reglamento entrd en vigor en marzo de 2024. En particular,
introdujo modificaciones en los anexos que establecen requisitos especificos para las
distintas procedencias de las aguas residuales.



6.2.3 Ley alemana de tasas de aguas residuales AbwAG

La Ley alemana de tasas de aguas residuales se publicd por primera vez en 1976 vy,
desde entonces, se ha ido ampliando continuamente. La Ultima modificacion entrd en
vigor en agosto de 2018. Con esta ley se llevd a cabo, por primera vez en la Republica
Federal de Alemania, un intento de mejorar la proteccion de las aguas frente a los verti-
dos contaminantes mediante instrumentos de caracter econémico. La Ley de tasas de
aguas residuales regula, por tanto, la obligacion del vertedor de pagar por el vertido de
aguas residuales 0 aguas sucias. El importe de la tasa depende del grado de contami-
nacion de las aguas residuales.

La Ley de tasas de aguas residuales es de aplicacion directa para todos los vertedores
directos.

6.2.4 Leyes sobre aguas de los estados federados

Las leyes sobre aguas de los estados federados son leyes de los respectivos estados
federados de Alemania. Regulan todos los aspectos importantes relacionados con el
uso y la proteccion de las aguas: La proteccion, el uso, el abastecimiento y el sanea-
miento del agua, asi como la ordenacion de las aguas. Completan y concretan las
normas y leyes federales.

En virtud de la Ley de Recursos Hidricos, que entré en vigor el 1 de marzo de 2010
(y que constituye una normativa exhaustiva), los estados federados solo pueden es-
tablecer excepciones parciales en el marco de la legislacion concurrente en las leyes
hidroldgicas regionales (LWG) y hacer uso de las clausulas de apertura de la WHG.
Anteriormente, la WHG era una ley marco que se concretaba con mayor detalle en las
leyes de aguas de los estados federados.

6.3 Sistema Globalmente Armonizado de clasificacion y etiqueta-
do de productos quimicos (SGA)

SGA son las siglas de Sistema Globalmente Armonizado de clasificacion y etiquetado
de productos quimicos, un sistema uniforme a nivel mundial de las Naciones Unidas
para la clasificacion y el etiquetado de productos quimicos.

Todos los productos quimicos y las mezclas de productos quimicos estan sujetos a la
obligacion de clasificacion y etiquetado antes de su fabricacion y envio. Todas las pro-
piedades peligrosas de las sustancias se deben evaluar e indicar mediante simbolos de
peligro, de modo que las personas y el medio ambiente estén protegidos de los efectos
perjudiciales al manipular dichas sustancias.

En todo el mundo existian diferentes sistemas de clasificacion y etiquetado de produc-
tos quimicos. El resultado fue que una sustancia 0 mezcla de sustancias se clasificaba
y se trataba como peligrosa en un pais, pero no en otro, lo que provocaba problemas
en el transporte, el comercio, entre los consumidores y en materia de seguridad y segu-
ridad laboral. El objetivo del nuevo Reglamento SGA es armonizar los distintos sistemas
a nivel mundial y, de este modo, hacer que el nivel de proteccion de las personas y el
medio ambiente sea mas transparente y comparable.

El Reglamento SGA regula a nivel mundial la clasificacion y el etiquetado uniformes para
la comercializacion y la manipulacion de sustancias peligrosas en el lugar de trabajo, el
transporte de mercancias peligrosas y la elaboracion de fichas de datos de seguridad.

6.3.1 Origeny evolucion

Durante la Cumbre Mundial sobre el Medio Ambiente y el Desarrollo celebrada en Rio de
Janeiro en 1992, los Estados participantes exigieron por primera vez que se introdujera
a nivel mundial una armonizacién de la clasificacién y el etiquetado de los productos
quimicos.

«A globally harmonized hazard classification and compatible labelling system, including
material safety data sheets and easily understandable symbols, should be available, if
feasible, by the year 2000” (UNCED Agenda 21, Chapter 19).» (De ser posible, para el
afio 2000 deberia estar disponible un sistema de clasificacion de peligros y etiquetado
compatible a nivel mundial, que incluya fichas de datos de seguridad de los materiales
y simbolos facilmente comprensibles» (Agenda 21 de la CNUMAD, capitulo 9.

En 2003 se presentaron por primera vez los contenidos del SGA en el denominado «li-
bro purpura». Desde entonces se ha ido ampliando y mejorando continuamente, y cada
dos anos, aproximadamente, se publica una version actualizada. Desde 2008, el nuevo
sistema de clasificacion y etiquetado se aplica en todo el mundo.

SGA = Sistema Globalmente Ar- /

monizado de clasificacion y etiquetado de
productos quimicos.

Todos los productos quimicos y las

mezclas de productos quimicos estan sujetos
a la obligacion de clasificacion y etiquetado
antes de su fabricacion y envio.
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La incorporacion del Reglamento SGA a la politica europea en materia de productos
quimicos se reguld en el nuevo Reglamento (CE) n.° 1272/2008. Este nuevo reglamen-
to, también conocido como Reglamento CLP (Classification, Labelling y Packaging)
(Clasificacion, Etiquetado y Envasado), entrd en vigor el 20 de enero de 2009.

El Reglamento CLP, por ejemplo, establece los criterios segun los cuales se debe cla-
sificar una sustancia o una mezcla, pero también como se deben envasar y etiquetar
adecuadamente las sustancias o mezclas clasificadas como peligrosas.

Sustituye progresivamente la Directiva sobre sustancias (67/548/CEE) y la Directiva so-
bre preparaciones (1999/45/CE) vigentes hasta la fecha. A partir del 1 de junio de 2015,
estas dos directivas quedaran derogadas. Se han previsto largos plazos de transicion
para la adaptacion a la nueva normativa. Asi, el Reglamento CLP sobre sustancias es
de aplicacion obligatoria desde el 1 de diciembre de 2010, y para las mezclas, desde
el 1 de junio de 2015.

Etiqueta Etiquetado anterior Nuevo etiquetado
Sustancias Prohibido por el momento Permitido desde el 20 de enero
de 2009, obligatorio desde el 1 de
diciembre de 2010
Mezclas Valido hasta el 1 de junio de Permitido desde el 20 de enero de
2015 2009, obligatorio a partir del 1 de
(existencias en almacén: + 2 junio de 2015

anos)

Ficha de datos de Clasificacion anterior Nueva clasificacion
seguridad
Sustancias Valido hasta el 1 de junio de Permitido desde el 20 de enero
2015 de 2009, obligatorio desde el 1 de
diciembre de 2010
Mezclas Valido hasta el 1 de junio de Permitido desde el 20 de enero de
2015 2009, obligatorio a partir del 1 de
junio de 2015

Tabla 20: Fases de transicion segun el Reglamento CLP

Hasta que venzan los plazos de transicion, es posible etiquetar los productos segun la
antigua directiva o ya segun el nuevo Reglamento CLP. Sin embargo, el doble etiqueta-
do esta prohibido y no esta permitido.

6.3.2 Clases de peligro: Clasificacion de las propiedades peligrosas

A diferencia de la antigua Directiva sobre sustancias, segun el SGA las propiedades
peligrosas se clasifican en 28 clases de peligro. Anteriormente, la evaluacion se realiza-
ba en funcién de 15 denominados «indicadores de riesgo». La ampliacion a 28 clases
de peligro permite una clasificacion mucho mas detallada de los riesgos. Las clases de
peligro se clasifican en peligros fisico-quimicos, peligros para la salud humana y peligros
para el medio ambiente.

Peligros Directiva sobre sustancias SGA
Indicaciones de peligro Clases de peligro

Fisico-quimicos 5 16

Salud 9 10

Medio ambiente 1 2

Tabla 21: Comparacion entre las caracteristicas de peligro segun la Directiva sobre sustancias y las clases de peligro segun el SGA

Un aspecto importante es que la gravedad del peligro ya no esta directamente vincu-
lada a la caracteristica de peligro. En cambio, las clases de peligro se subdividen en
hasta cuatro categorias o subclases, o en siete tipos. El riesgo disminuye a medida que
aumenta la numeracion o la letra.

Por lo tanto, el mayor peligro proviene de la categoria 1. Las antiguas indicaciones de
peligro «<muy téxico», «tdxico» y «perjudicial para la salud» se han incorporado, segun
el SGA, a la clase de peligro «Toxicidad aguda». La distincion se hace a través de las
distintas subcategorias. Lo mismo se aplica a las antiguas indicaciones de peligro «al-
tamente inflamable», «faciimente inflamable» e «inflamable»; en el futuro se distinguira
ademas segun el estado fisico y el grado de peligro por medio de las subcategorias.



Toxicidad aguda Liquidos inflamables

v v

Categoria 1 Categoria 1
Peligro de muerte Extremadamente inflamable
p. €j., cianuros p. €., éter
Categoria 2 Categoria 2
Peligro de muerte Facilmente inflamable
p. €j., diéxido de nitrégeno p. €j., acetona
Categoria 3 Categoria 3
Toxico Inflamable
p. €j., cloro p. €j., benzina
Categoria 4

Perjudicial para la salud
p. €j., hidrogenosulfito de sodio

A medida que aumenta el nimero, disminuyen el peligro y la inflamabilidad.
Figura 49: Relacion entre la numeracion y el peligro

En la tabla siguiente se indican los nombres de las distintas clases de peligro segun el
SGA vy si se trata de un peligro fisico-quimico, para la salud o para el medio ambiente.

Abreviatura en inglés Tipo de peligro Denominacién en aleman

Expl. Peligro fisico Sustancias explosivas/ mezclas y
productos que contengan sustan-
cias explosivas

Flam. Gas Peligro fisico Entziindbare Gase (Gases infla-
mables)

Flam. Aerosol Peligro fisico Entzindbare Aerosole (Aerosoles
inflamables)

Ox. Gas Peligro fisico Oxidierende (entziindend wirkende)

Gase (Gases oxidantes [que provo-
can inflamacion])

Press. Gas Peligro fisico Gase unter Druck (Gases a presion)

Flam. Liq. Peligro fisico Entziindbare Flussigkeiten (Liqui-
dos inflamables)

Flam. Sol. Peligro fisico Entziindbare Feststoffe (Sdlidos
inflamables)
Self-react. Peligro fisico Selbstzersetzliche Stoffe und

Gemische (Sustancias y mezclas
autodescomponibles)

Pyr. Liq. Peligro fisico Pyrophore FlUssigkeiten (Liquidos
piréforos)

Pyr. Sol. Peligro fisico Pyrophore Feststoffe (Sdélidos
piréforos)

Self-heat. Peligro fisico Selbsterhitzungsféahige Stoffe und
Gemische (Sustancias y mezclas
autocalentables)

Water-react. Peligro fisico Stoffe und Gemische, die in

BerUhrung mit Wasser entztindbare
Gase entwickeln (Sustancias y
mezclas que, al entrar en contacto
con el agua, desprenden gases
inflamables)

Ox. Lig. Peligro fisico Oxidierende (entziindend wirkende)
FlUssigkeiten (Liquidos oxidantes
[que provocan inflamacion])
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Abreviatura en inglés

Tipo de peligro

Denominacion en aleman

Ox. Sol. Peligro fisico Oxidierende (entzlndend wirkende)
Feststoffe (Sélidos oxidantes [que
provocan inflamacion])

Org. Perox. Peligro fisico Organische Peroxide (Peréxidos
organicos)

Met. Corr. Peligro fisico Korrosiv gegentiber Metallen (Co-
rrosivo para los metales)

Acute Tox. Riesgo para la salud Akute Toxizitat (Toxicidad aguda)

Skin Corr. Riesgo para la salud Atz-/Reizwirkung auf die Haut

Skin Irrit. (Efecto corrosivo/irritante sobre
la piel)

Eye Dam. Riesgo para la salud Schwere Augenschadigung/

Eye Irrit. Augenreizung (Lesiones oculares /
irritacion ocular graves)

Resp. Sens. Riesgo para la salud Sensibilisierung der Atemwege

Skin Sens. oder der Haut (Sensibilizacion de
las vias respiratorias o de la piel)

Muta. Riesgo para la salud Keimzellmutagenitat (Mutagenici-
dad en células germinales)

Carc. Riesgo para la salud Karzinogenitat (Carcinogenicidad)

Repr. Riesgo para la salud Reproduktionstoxizitat (Toxicidad
para la funcion reproductora)

STOT SE Riesgo para la salud Spezifische Zielorgan-Toxizitat
(einmalige Exposition) (Toxicidad
especifica en érganos diana [expo-
sicion unica))

STOT RE Riesgo para la salud Spezifische Zielorgan-Toxizitat
(wiederholte Exposition) (Toxicidad
especifica en érganos diana [expo-
sicion repetidal)

Asp. Tox. Riesgo para la salud Riesgo de aspiracion

Aquatic Acute Peligro para el medio ambiente  Peligroso para las aguas

Aquatic Chronic

Ozone Peligro para el medio ambiente  Dafia la capa de ozono; clase de

peligro adicional de la UE

Tabla 22: Clases de peligro segun el SGA




6.3.3 Palabras de sefalizacion

Las palabras de sefializacion constituyen un nuevo elemento de etiquetado conforme al
Reglamento SGA. Segun el Reglamento SGA, hay dos palabras de sefalizacion:

- PELIGRO (para categorias de peligro graves)

- ATENCION (para categorias de peligro menos graves)

Las palabras de sefalizacion indican el nivel relativo de peligro. Se debe advertir del pe-
ligro a las personas que manipulen esta sustancia o mezcla. La palabra de sefializacion
«PELIGRO» describe los peligros graves y sustituye la indicacion «ATENCION» cuando
concurren ambas clases de peligro o distinciones. La palabra clave «<ATENCION» se
utiliza para las categorias de peligro de menor gravedad.

6.3.4 Pictogramas SGA

El Reglamento SGA establece nueve pictogramas de sustancias peligrosas. Estos pic-
togramas estan representados por simbolos negros dentro de un cuadrado rojo y susti-
tuyen a los antiguos simbolos de peligro con sus respectivas descripciones.

Pictograma Designacion Codificacion Palabra de senalizacion
Bomba que explota SGAO1 PELIGRO/ATENCION
Llama SGA02 PELIGRO/ATENCION
Llama sobre un circulo SGAO03 PELIGRO/ATENCION
Bombona de gas SGA04 ATENCION
Efecto caustico SGA05 PELIGRO/ATENCION
Calavera con huesos cruzados  SGA06 PELIGRO
Q@@
: Signo de exclamacion SGA07 ATENCION
Riesgo para la salud SGA08 PELIGRO/ATENCION
&
: Medio ambiente SGA09 ATENCION

Tabla 23: Pictogramas segun el GHS
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6.3.5 Indicaciones de peligro (frases H) segun el SGA

Las indicaciones de peligro (hazard statements) son comparables a las antiguas frases
R de la Directiva sobre sustancias y preparaciones. Estos fragmentos de texto estanda-
rizados describen el tipo y el grado de gravedad del riesgo. Se incluyen en la placa de
identificacion. Los embalajes interiores y los embalajes para productos en frascos de un
volumen no superior a 125 mL y de riesgo menor no requieren indicaciones de peligro.

H301

H 3 01

Representa una indicacion de Agrupacion: Numero consecutivo
peligro (Hazard Statement) - 2 = Peligros fisicos
- 3 = Peligros para la salud
- 4 = Peligros para el medio
ambiente

Figura 50: Composicién de la frase H

Algunas frases R y otros elementos de etiquetado que no estan contemplados en el
SGA de la ONU se han trasladado a las frases H europeas (frases EUH) con el fin de
mantener el nivel de proteccion de la UE. No dan lugar a una clasificacion en una clase
de peligro y, por lo tanto, no figuran en la seccion 2 de la ficha de datos de seguridad.

6.3.6 Indicaciones de seguridad (frases P) segun el SGA

A partir de estas indicaciones de seguridad (precautionary statements) se formulan las
medidas recomendadas para limitar o evitar los efectos nocivos de los productos quimi-
cos durante el uso. Estos contenidos normalizados son comparables a las frases S de
la Directiva sobre sustancias y preparaciones. En el anexo IV, parte 1, del Reglamento
SGA se establecen los criterios para las indicaciones de seguridad. Por ejemplo, se
deben utilizar como maximo seis indicaciones de seguridad, salvo que sea necesario un
numero mayor debido al grado de riesgo. En este caso también se aplica la normativa
sobre pequefias cantidades.

P102

P 1 02
Representa una indicacion Agrupacion: Numero consecutivo
de seguridad (Precautionary -1 = General
Statement) - 2 = Medidas preventivas

- 3 = Recomendaciones

- 4 = Indicaciones de almace-
namiento

- 5 = Eliminacion

Figura 51: Composicion de la frase P

6.3.7 Sistema de etiquetado

El etiquetado tiene por objeto proporcionar a las personas que manipulan una sustan-
cia 0 una mezcla informacién sobre los riesgos asociados a ellas. La seleccion de los
elementos de identificacion se basa principalmente en los resultados de la clasificacion.

Cada categoria de peligro incluye un pictograma, una palabra de sefalizacion, una frase
H y varias frases P.

Sin embargo, una sustancia o una mezcla de sustancias puede presentar diferentes
propiedades peligrosas. Esto significa que a una sustancia 0 mezcla de sustancias
se les pueden asignar varias clases o categorias de peligro, lo que se indica mediante
varios pictogramas, palabras de sefializacion y frases Hy P.

Los pictogramas solo se indican una vez cada uno. Para las palabras de senalizacion,
solo se utiliza la que tiene méaxima prioridad. Las frases H siempre se indican, ya que
estas indicaciones de peligro caracterizan la categoria de peligro correspondiente. En
la mayoria de los casos es necesario citar un gran numero de frases P. Por lo tanto, el
numero de frases P por sustancia 0 mezcla de sustancias se debe reducir, en la medida



de lo posible, a un maximo de seis. Las frases P las deben seleccionar los propios fa-
bricantes o remitentes. Dado que no son obligatorias, las fichas de datos de seguridad
de cada empresa pueden variar en este aspecto.

6.4 Registration, Evaluation, Authorisation of Chemicals (REACH)

REACH (Reglamento [CE] n.° 1907/2006) es un reglamento de la UE sobre sustancias
quimicas que entro en vigor el 1 de junio de 2007. REACH es la abreviatura en inglés de
Registration, Evaluation, Authorisation of Chemicals (registro, evaluacion, autorizacion y
restriccion de sustancias quimicas).

El Reglamento REACH tiene por objeto garantizar un alto nivel de proteccion tanto para
las personas como para el medio ambiente cuando se manejan sustancias quimicas.
Al mismo tiempo, REACH tiene por objeto garantizar la libre circulacion de sustancias
quimicas en el mercado interior y, de este modo, fomentar la competitividad y la inno-
vacion.

Segun el reglamento REACH, los fabricantes, importadores y usuarios deben asumir
ellos mismos la responsabilidad sobre las sustancias quimicas. Deben garantizar que
los productos quimicos fabricados y comercializados se utilicen de forma segura (prin-
cipio de responsabilidad propia).

El Reglamento REACH se considera una de las legislaciones sobre productos quimicos
mas estrictas del mundo vy, al tratarse de un reglamento de la UE, es de aplicacién en
todos los Estados miembros.

6.4.1 ;Por qué REACH?

El reglamento REACH se basa en la legislacion anterior sobre sustancias quimicas y
armoniza y simplifica la normativa vigente en la materia.

Con la introduccidon de REACH se pretende subsanar las deficiencias de la legislacion
vigente en materia de productos quimicos. Hasta ahora, las autoridades se encargaban
de evaluar la seguridad de los productos quimicos. Las deficiencias radicaban, sobre
todo, en que no se disponia de informacion recopilada de forma sistematica sobre la
peligrosidad para las personas y el medio ambiente de las sustancias quimicas comer-
cializadas antes de 1981 («sustancias existentes»). Las sustancias existentes solo se
debian someter a ensayos de forma gradual, o bien cuando la evaluacion de dichas
sustancias realizada por las autoridades presentara lagunas o si existia la sospecha de
que eran peligrosas.

Por el contrario, el registro de sustancias nuevas implicaba un procedimiento de no-
tificacion complejo, por o que a menudo se recurria a sustancias existentes que no
habian sido sometidas a pruebas suficientes. En general, el procedimiento vigente era
lento y, por lo tanto, poco viable.

REACH establece un sistema uniforme: Los fabricantes e importadores que comercia-
lizan sustancias quimicas estan obligados a registrarlas y a evaluar los riesgos por su
cuenta. El registro es necesario si se fabrica o importa al menos una tonelada al afio de
esa sustancia quimica.

Las funciones de las autoridades consisten ahora en prestar apoyo en el registro, en la
verificacion de los registros y en la regulacion de sustancias con propiedades especial-
mente preocupantes 0 que son especialmente peligrosas para las personas y el medio
ambiente.

6.4.2 Aplicacion de REACH

La aplicacion de REACH se lleva a cabo en tres fases:
- Registro

- Evaluacion

- Autorizacion

6.4.2.1 Registro

La tarea principal de los fabricantes e importadores consiste en evaluar las sustancias
quimicas y registrarlas en la ECHA (Agencia Europea de Sustancias y Mezclas Quimi-
cas). El proceso de registro se divide en tres fases: la primera finalizé en noviembre de
2010, la segunda en noviembre de 2013 y la tercera debera concluir a mediados de
2018.

REACH = Registration, Evaluation, 4

Authorisation of Chemicals

O

«Sin datos no hay mercado»
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Calendario Aplicacion

1 de junio de 2007 Entrada en vigor de REACH

1 de junio de 2008 Inicio del registro previo

1 de diciembre de 2008 Fin del registro previo

1 de enero de 2009 Publicacién de las sustancias prerregistradas

1 de junio de 2009 La ECHA propone sustancias para el Anexo XIV
1 de diciembre de 2010 Fin del plazo de registro para

- Sustancias = 1000 t/a
- Sustancias CMR > 1 t/a
- Sustancias peligrosas para el medio ambiente

> 100 t/a

1 de diciembre de 2011 Se ha finalizado el primer plan de trabajo para la
evaluacion

1 de junio de 2013 Fin del plazo de registro para

las sustancias = 100 t/a

1 de junio de 2018 Fin del plazo de registro para
las sustancias > 1 t/a

Tabla 24: Aplicacion del Reglamento REACH

Al realizar el registro, es necesario facilitar datos suficientes para que se pueda llevar a
cabo una evaluacion de la sustancia. A partir de una cantidad de 10 toneladas al afio,
el fabricante o el importador debera elaborar un informe sobre la seguridad quimica en
el que se describan los riesgos y los escenarios de exposicion.

La cantidad de datos que se deben presentar depende del volumen de la sustancia
quimica fabricada o importada. Para el registro de sustancias en mezclas se aplican
normas especificas.

6.4.2.2 Evaluacion

Las autoridades se encargan de evaluar los registros. Para ello, la ECHA comprueba la
integridad de todos los registros. Al mismo tiempo, se evaluan determinados productos
quimicos para detectar propiedades especialmente preocupantes, asi como riesgos
para las personas y el medio ambiente.

Se consideran especialmente preocupantes las sustancias (Substances of Very High
Concern, SVHC) que cumplen al menos uno de los siguientes criterios:

- Cancerigena, mutagena o toxica para la reproduccion, o
- Toxica y persistente en el medio ambiente, y que se acumula en los organismos, o

- Muy persistente en el medio ambiente y con una alta capacidad de acumulacion
en los organismos, o

- Propiedades preocupantes similares (p. €j., efectos hormonales)

6.4.2.3 Autorizacion

Las autorizaciones se refieren a sustancias extremadamente preocupantes. El objetivo
de REACH es sustituir a largo plazo estas sustancias quimicas por otras menos preo-
cupantes, siempre que las sustancias alternativas sean viables desde el punto de vista
econdémico y técnico.

En virtud del Reglamento REACH, estas sustancias peligrosas se incluyen en una «lista
de sustancias candidatas», a partir de la cual la Comision Europea establece a su vez
un orden de prioridad para las sustancias sujetas a autorizacion. En vista de una posible
sustitucion por una sustancia alternativa menos peligrosa, se indica una fecha hasta la
cual la sustancia aun se puede utilizar en determinados ambitos. Ademas de las autori-
zaciones, se pueden imponer restricciones que no se refieren Unicamente a sustancias
extremadamente preocupantes.



7. Anexo

7.1 Tablas de conversion y unidades

Magnitud base

Simbolo mate-

Simbolo de magnitud Unidad basica

Signo de unidad

matico
Intensidad de co- [/ Amperios A
rriente eléctrica
Longitud / L Metro m
Intensidad luminica v J Candela cd
Masa m M Kilogramo kg
Cantidad de n N Mol mol
sustancia
Temperatura T (C] Kelvin K
Tiempo t Segundo S

Tabla 25: Magnitudes base del Sl y unidades

Tipo de magnitud

Magnitud fisica

Simbolo matematico

Magnitud

Unidad del SI

Otras unidades posibles

Energia Trabajo W, E ML2T2 J (Joule) Nm (Newton metro) KWh
Energia (kilovatio hora) cal (caloria)
Superficie Area A'S L2 m’ A (acre)
ha (hectarea)
Longitud Longitud L L m mm
Didmetro d cm
Anchura b A (Angstr(")m)
Altura, profundidad h
Longitud de onda A L m nm (nandmetro)
A (Angstrt')m)
Potencia Potencia P ML2TS W (vatios) PS
Cantidad de sustancia Cantidad de sustancia n N mol val
Masa Peso m M kg g
t (tonelada)
Masa molar Masa molar M M N g mol™
Temperatura Diferencia de tempe- AT S) K °C
ratura oF
Volumen Volumen, v L3 m’ I (iitros)
capacidad
Volumen molar Volumen molar Vi L3N m’ mol™
Tiempo Intervalo, duracion t T s min
h (hora)
d (dia)
a (aho)

Tabla 26: Magnitudes y unidades importantes

Unidades Conversion

1ug 1x107%g=10"%kg
1mg 0,001 g

1kg 1000 g

1mL 0,001 L =1000 pL

1 ppb 0,001 pg/mL

1000 ppb 1 pg/mL

1 ppm 1 pg/mL = 1 mg/L
1000 ppm 1g/L

Tabla 27: Conversiones de uso frecuente
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7.2 Glosario

Glosario de andlisis del agua

A

EAA

Espectroscopia de absorcion atémica, método de andlisis

Degradabilidad

El grado de descomposicion, de origen bioldgico o quimico, de los compuestos organicos, que se debe principalmente a
los procesos metabdlicos de los microorganismos.

Prueba de sedimentacion,
sustancias sedimentables

Determinacion de las particulas en suspension en un tiempo determinado en el embudo de Imhoff.

Absorcion

General: La absorcién de una sustancia. En fotometria, la luz es absorbida por una solucién de color contenida en la
cubeta.

Aguas residuales

Agua efluente alterada por el uso y cualquier agua que acceda al alcantarillado. Se incluyen las aguas residuales, el agua
de lluvia, el agua entrante, las aguas mixtas y el agua de refrigeracion.

Ley alemana de tasas de aguas
residuales (AbwAG)

Ley federal de 13 de septiembre de 1976, segun la cual, al verter aguas residuales en un curso de agua, se debe abonar
una tasa en funcion del volumen y del grado de contaminacion.

Acidez
(Capacidad de bases hasta
pH 8,3)

Grado de acidez o contenido en acido de una solucién. Aumenta a medida que aumentan los iones H;O*. Expresion de la
capacidad de un compuesto para liberar iones de hidrégeno. En el agua, causada por acidos minerales y CO, libre.

ACRON Programa para el andlisis y la evaluacion de datos historicos. También se utiliza con frecuencia en plantas depuradoras
para registrar comodamente los valores de medicion o para elaborar informes mensuales y anuales destinados a las
autoridades. La transferencia de los datos de medicion desde los espectrofotémetros NANOCOLOR® a ACRON se realiza
mediante un programa de PC.

Aerobio Depende de la presencia de oxigeno disuelto. A menudo se refiere al metabolismo o al modo de vida de los organismos

que necesitan oxigeno elemental. En el ambito del tratamiento de aguas residuales, p. €j., el proceso de activacion bioldgi-
ca.

Adsorcion, adsorber, adsorbente

Adsorcién de una sustancia en una superficie, p. €j., en carbdn activo, por medio de fuerzas moleculares

Carboén activo

Carbono puro altamente poroso con una gran superficie especifica (300—2000 m? por gramo). Especialmente indicado
como adsorbente. Sirve para la purificacion de gases (p. €j., en equipos de proteccion respiratoria) o para la clarificacion
de liquidos.

Alcalinidad
(capacidad acida hasta un pH
de 4,3)

Representa una medida de la capacidad tampdn del agua. Contenido de carbonatos, bicarbonatos, hidroxidos y sales
disueltas en una solucion. También es un parametro sumario de rendimiento y de las sustancias. Si la capacidad acida
residual es demasiado baja, el pH desciende hasta el intervalo acido.

Amonificacion Transformacion de compuestos nitrogenados en amonio por bacterias

Amonio Compuesto idnico de nitrégeno e hidrégeno (NH,*), en el que el nitrdgeno se encuentra en el estado de oxidacion -3. El
amonio se encuentra en equilibrio con el amoniaco (NHj), que es toxico para los peces y se forma cuando el pH se vuelve
alcalino.

Anaerobio Procesos en ausencia de oxigeno

Andxico Procesos sin oxigeno libre, pero con oxigeno ligado

Andlisis La quimica analitica es una rama de la quimica aplicada. Se ocupa de determinar la naturaleza (andlisis cualitativo) y la
cantidad (andlisis cuantitativo) de una sustancia o una mezcla de sustancias. Por lo general, se utilizan para ello métodos
de analisis que incluyen la toma de muestras, la preparacion de muestras, la separacion de sustancias, la determinacion y
la documentacion.

Andlisis Andlisis sistematico en el que el compuesto quimico, o la muestra, se descompone en sus componentes.

Método de andlisis

Descripcion completa de la aplicacion de una reaccion quimica o de un principio fisico para identificar o determinar las
caracteristicas de una sustancia o mezcla

Procedimiento analitico

Realizaciéon de un método analitico descrito con precision seguin unas normas establecidas, que puede llevar a cabo un
usuario con experiencia. Los parametros que describen un método de analisis son: Selectividad/especificidad, linealidad,
solidez, recuperacion y repetibilidad = requisitos para la validacion.

Aniones Atomos o grupos de atomos con carga eléctrica negativa, como por ejemplo CI, CIO,™, CrO,2, CN-, F-, NO3™, NO,™

AOX/EOX Suma de los compuestos organicos halogenados adsorbibles o extraibles que revisten especial importancia desde el
punto de vista medioambiental y toxicoldgico.

ATP Abreviatura de trifosfato de adenosina. Enzimas que catalizan la sintesis de difosfato de adenosina y fosfato inorgénico. Es

fundamental como transportador de energia quimica en el metabolismo. Las mediciones del ATP se pueden realizar con el
lumindmetro MN.

Digestion, quim.

Proceso quimico para convertir sustancias no disueltas o en forma de complejos en una forma iénica accesible para el
andlisis

Enriquecimiento

Término del método de adicion de patron. A una muestra real se le aflade, una o varias veces, una concentracion conocida
de la sustancia buscada. Por medio del indice de recuperacion se pueden detectar errores sistematicos o proporcionales.
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Glosario de analisis del agua

Agitacion/ extraccion

Método para aislar una sustancia de una solucion. Para ello se utiliza un disolvente organico que no se mezcla, o apenas
se mezcla, con el disolvente original. El método de agitacion se utiliza en:

- complejos de color insolubles en agua

- para aumentar la intensidad del color del complejo de color

- para aumentar la selectividad de la sustancia buscada

- para concentrar el complejo de color

Precipitacion

Las sustancias disueltas se eliminan de una solucién mediante la adicion de sustancias adecuadas; p. €j., la precipitacion
del calcio en el andlisis de metales mediante sulfato de sodio; la precipitacion clarificadora de muestras que contienen
nitritos mediante solucién de Carrez.

B

bar

Unidad fisica de presién (1 bar equivale a 10° Pa)

Proceso de activacion

Tratamiento biolégico de aguas residuales en el que estas se mezclan con lodos activos y se airean. A continuacion, los
lodos activos se separan de las aguas residuales depuradas en el clarificador y se devuelven al tanque de activacion como
lodos de retorno.

Limite de determinacion

Es la concentracion minima de un analito a partir de cuyo valor medido se puede concluir, con una probabilidad estadistica
alta, la presencia del analito. El limite de deteccién equivale al limite inferior del intervalo de medicion.

Método operativo

Método de anadlisis simplificado que se puede aplicar con conocimientos basicos quimico-analiticos para obtener en el
futuro resultados de medicion que se puedan equiparar a los de los métodos normalizados. jLos métodos operativos no
son métodos de aproximacion!

Mineralizacion

Descomposicion de la materia orgénica para formar agua, minerales y diéxido de carbono

bioldgica

Biopelicula Capa o pelicula de microorganismos en las superficies del material de soporte

Blanco «Valor del blanco» para poner a cero un fotometro. El blanco depende de la prueba; p. €j., una solucion de muestra sin
reactivos, una solucion de muestra con varios reactivos, agua destilada con todos los reactivos o una solucion de blanco
«sintética» incluida con la prueba. En los nuevos fotémetros NANOCOLOR®, la mayoria de los blancos ya estan preconfi-
gurados.

DBOs Demanda bioquimica o biolégica de oxigeno (Biochemical Oxygen Demand), parametro sumario (parametro eficaz).
Cantidad de oxigeno, expresada en mg/L de agua a 20 °C, que consumen los microorganismos en 5 dias para degradar
por oxidacion los compuestos organicos/los contaminantes presentes. El valor DOB; permite evaluar la carga organica del
agua o su capacidad de degradacion bioquimica aprovechable. Las aguas residuales domésticas suelen contener unos
300 mg/L de O,, mientras que las aguas fluviales puras contienen entre 1y 3 mg/L de O,.

(¢}

Dureza carbonatada

Parte de la dureza total equivalente al hidrogenocarbonato y al carbonato presentes en el agua.

Marca CE

Marca de la UE como «pasaporte para productos industriales» o como identificacion de productos industriales para la liore
circulacion de mercancias en el Espacio Econémico Europeo (EEE). Las siglas «CE» provienen, entre otros, de la expresion
francesa «Communauté européenne» y de la espafnola «Comunidad Europea». El etiquetado no es, en sentido estricto, un

indicador de seguridad o calidad. El etiquetado no esta dirigido al consumidor, sino mas bien a las autoridades, por lo que
se trata de una marca administrativa.

Ordenanza alemana sobre la Pro-
hibicion de Sustancias Quimicas
(ChemVerbotsV)

Ley federal que establece las prohibiciones y restricciones a la comercializacion de sustancias, preparados y productos
peligrosos con arreglo a la Ley de productos quimicos. La ley establece los requisitos para la certificacion de competencia.

CKW Abreviatura de hidrocarburos clorados. Compuestos organicos en los que uno o varios atomos de hidrogeno se han susti-
tuido por atomos de cloro (p. €j., en disolventes, pesticidas, plasticos, etc.).

DQO (COD) Demanda quimica de oxigeno (Chemical Oxygen Demand), parametro sumario (parametro eficaz). Parametro determinante
para el canon legal de aguas residuales. La demanda quimica de oxigeno es una medida de la contaminacion y la oxidabi-
lidad de los componentes, en su mayoria organicos, mediante el uso de dicromato potasico / acido sulfurico.

D

Desnitrificacion Eliminacién de nitrédgeno en plantas depuradoras. Degradacion bioldgica del nitrato, pasando por el nitrito, a nitrégeno

gaseoso. El requisito para la desnitrificacion es la falta de oxigeno y de compuestos organicos facilmente degradables. La
desnitrificacion también tiene lugar en el suelo.

Detergentes, tensioactivos

Estéan compuestos por una parte hidréfila y otra hidréfoba, por lo que son tensioactivos que, solos o mezclados con otros
compuestos, aceleran considerablemente el proceso de limpieza. Hoy en dia deben ser biodegradables en las plantas
depuradoras.

Se distinguen 3 tipos: tensioactivos anidnicos, cationicos y no ionicos.

DEV Abreviatura de «Procedimiento uniforme aleman para el andlisis del agua, las aguas residuales y los lodos de depuradora».
Los editores son el Grupo de Trabajo de Quimica del Agua de la Sociedad Alemana de Quimicos y el Comité de Normali-
zacién del Sector del Agua.

DIN Instituto Aleman de Normalizacion

Dioxinas «Dioxina» es un término genérico muy utilizado, aunque impreciso, que engloba 75 sustancias relacionadas. El nombre

exacto es «dibenzoparadioxinas». Todas ellas comparten una estructura basica formada por atomos de carbono, hidro-
geno y oxigeno. Las dibenzodioxinas cloradas se utilizan en plasticos, productos de limpieza, desinfectantes, productos
fitosanitarios, barnices y pinturas. Las dioxinas son téxicas.
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Vertedores directos

Por lo general, se trata de empresas industriales mayores que cuentan con sus propias plantas de tratamiento de aguas
residuales y que, con la autorizacion de la autoridad competente en materia de aguas, pueden verter las aguas residuales
directamente en el emisario. Las plantas depuradoras también realizan vertidos directos.

DOC DOC, Dissolved Organic Carbon = carbono organico disuelto en el filtrado (filtro de membrana con un tamario de poro de
0,45 pm) de una muestra. Ver también TOC. La fraccion disuelta del TOC corresponde al DOC.

E

EBC European Brewery Convention, Convencion Europea de Cervecerias

EDTA Abreviatura de &cido etilendiaminotetraacético, un quelante de uso comun.

Limite de clasificacion

Concentracion limite a partir de la cual una sustancia o un preparado debe clasificarse como peligroso.

Principio de emisién

Introducido mediante la 4.2 modificacion de la Ley de Recursos Hidricos de 1976. Se parte de la base de que, a partir de
vertidos de aguas residuales comparables en un curso de agua, se pueden derivar requisitos de vertido comparables.

Emulsion Producto (de particulas finamente dispersas) formado por al menos dos liquidos miscible o solo miscibles parcialmente.
Distribucion en forma de gotas minusculas.

Enzimas Fermentos, sustancias proteicas que actian como catalizadores en practicamente todas las reacciones quimicas del
organismo.

EPA Environmental Protection Agency, Agencia de Proteccion Ambiental de Estados Unidos

Tratamiento inicial

Tratamiento fisico o quimico de las aguas residuales municipales mediante un proceso en el que se sedimentan las mate-
rias en suspension, o mediante otros procesos en los que —en relacion con los valores en la entrada— la DBOg se reduce
en al menos un 20 % y las materias en suspension en al menos un 50 %. (Extracto de: Directiva del Consejo relativa al
tratamiento de las aguas residuales municipales)

Eutrofizacion Exceso de fertilizacion, riqueza en nutrientes procedente de materia orgéanica. Puede provocar lo que se conoce como
«colapso» de una masa de agua. El resultado es la formacién de lodos digeridos y de productos de descomposicién con
un olor pronunciado, como, p. €j., sulfuro de hidrégeno, amoniaco y metano. Enriquecimiento del agua con nutrientes, en
particular con compuestos de nitrégeno o fésforo, 1o que provoca un aumento del crecimiento de algas y de formas supe-
riores de vida vegetal. (Extracto de: Directiva del Consejo relativa al tratamiento de las aguas residuales municipales)

Absorbencia Una medida adimensional que indica la absorbencia o atenuacién de la luz en colorimetria y fotometria.

N

Precipitacion

Precipitacion de sustancias disueltas en liquidos mediante la adicién de sustancias adecuadas, asi como por medio de
calor y frio. De este modo, las sustancias disueltas se transforman total o parcialmente en un precipitado insoluble, que
posteriormente se puede separar mediante filtracién o centrifugacion.

CFC Los clorofluorocarburos son quimicamente muy estables y no son inflamables. Destruyen la capa de ozono en la estratos-
fera, donde se acumulan debido a su larga vida media.

Floculacion Agrupacion de particulas en suspension, desde particulas de grano fino hasta coloidales, en sistemas acuosos para formar
copos de mayor tamafo. La floculacion se consigue mediante floculantes. El objetivo de la floculacion es facilitar la separa-
cion de los solidos.

FNU FNU, Formazine Nephelometric Unit = unidad de turbidez, determinada mediante la medicién de la intensidad de la
radiacion difusa en un angulo de 90° con respecto a la trayectoria de la luz incidente, utilizando una solucién acuosa de
formacina para la calibracién. Segun la norma DIN EN 27027 (03/94), se denomina «unidad de nefelometria con formaci-
na». La turbidez de una solucidon madre especificada es de 400 FNU.

Carga Cantidad absoluta de una sustancia contaminante en una unidad de tiempo especificada.

FAU FAU, Formazine Attenuation Unit = unidad de atenuacion de formacina

G

Precision Suma de exactitud y precision. Medida de la proximidad del valor medido al valor «real». En principio, la exactitud de los
resultados de las mediciones depende de la precision del método de medicion. El nimero de decimales de una indicacion
digital no es un indicador de precision; debe limitarse al minimo justificado.

Metal total Suma de todos los compuestos quimicos de un metal, incluidas las fracciones ionégenas, complejas, coloidales o no

disueltas

Nitrégeno total

Se define de diversas maneras. En general, la suma de nitrdgeno organico, amonio, nitrato y nitrito. En la legislacién sobre
aguas residuales, el nitrdgeno organico solo se ha incluido de forma parcial.

Calidad de las aguas

Clasificacion de las aguas desde el punto de vista bioldgico. Actualmente se suelen distinguir 4 niveles:
Nivel de calidad 1: sin contaminar o poco contaminada

Nivel de calidad 2: moderadamente contaminada

Nivel de calidad 3: muy contaminada

Nivel de calidad 4: extremadamente contaminada

SGA

Sistema Globalmente Armonizado de clasificacion y etiquetado de productos quimicos (SGA, Sistema Globalmente Armo-
nizado de clasificacion, etiquetado y envasado)

Grado de dureza aleman

1°d=17,8 mg/L de CaCOz = 10 mg/L de CaO = 7,15 mg/L de Ca = 0,18 mmol/L de CaCO;

H

Frase H

Las frases H indican los peligros (en inglés, «hazard»).
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Valor maximo

Segun el articulo 4 de la Ley alemana de tasas de aguas residuales AbwAG, el valor que no se debe superar en ningun
caso. Ver también «valor normal», «valor de referencia».

Homogeneizacion

Elaboracién de una mezcla uniforme (homogénea). Requisito indispensable para obtener resultados reales y comparables.
La norma DIN 38402 establece, p. €j., la homogeneizacién del agua heterogénea.

Sustancias humicas (SH)

Mezclas de mdltiples componentes en las que se desconoce tanto el nimero de componentes como la estructura exacta.
Para el registro se deben utilizar parametros sumarios, como el DOC o las adsorbencias UV. Las sustancias humicas
tienen propiedades polares y una estructura macromolecular. A veces son las responsables del color amarillento-marrén
del agua. La mayor parte de las sustancias orgdnicas presentes en los suelos, los sedimentos, las aguas y los mares se
atribuye a las sustancias himicas. Las sustancias himicas interactian con practicamente todas las sustancias organicas e
inorganicas.

Hidrdfilo Atrayente del agua (del griego «hydro» = agua y «philos» = amante)
Hidréfobo Repelente del agua (del griego «hydro» = agua y «phobas» = temor)
Hidréxidos Todos los hidroxidos estan formados por el ion hidréxido (OH7) como componente negativo y una contraparte positiva (p.

ej., Na*). En agua, los hidroxidos solubles presentan un caracter fuertemente basico.

Vertedores indirectos

Por lo general, empresas industriales menores. En primer lugar, vierten sus aguas residuales al alcantarillado municipal

y, a continuacion, a través de una planta depuradora, al emisario. Los vertedores indirectos estan sujetos al reglamento
municipal de uso de la red de alcantarillado, que a su vez puede establecer valores de referencia, limite o de control para la
limitacién de contaminantes.

Control de calidad interno (CCl)

Medidas de aseguramiento de calidad que el usuario de un método operativo puede o debe llevar a cabo por si mismo.

Tarjeta CClI Documentacion de todas las medidas de aseguramiento de calidad

ISO Organizacion internacional de normalizacion

K

Calibrar Determinacion de la funcién analitica teniendo en cuenta el instrumento utilizado y la matriz de muestra para el método

establecido. La calibracion solo es vélida para el &mbito de aplicacion del procedimiento descrito. La verificacion de instru-
mentos de medicion para los que no existen requisitos legales, p. €j., para el aseguramiento de la calidad en el marco de la
norma DIN EN ISO 9001. Para realizar una calibracién es necesario disponer de un patrén de orden superior. Deteccion de
desviaciones con respecto a un patrén de referencia correcto conocido, con protocolizacion.

Sustancias cancerigenas

Sustancias que provocan cancer

Cationes

Atomos o grupos de atomos con carga eléctrica negativa, como por ejemplo K*, Cu?*, Ni#*, Mn?*, Zn?*

Nitrédgeno Kjeldahl

Suma de nitrégeno organico y nitrégeno amoniacal

Lodo de depuradora

Lodos generados durante el tratamiento de aguas residuales. Se pueden escurrir y secar. Para la aplicacion en suelos
agricolas y forestales se aplica el Reglamento aleman sobre lodos de depuradora. Lodos tratados o sin tratar procedentes
de plantas de tratamiento de aguas residuales municipales. (Extracto de: Directiva del Consejo relativa al tratamiento de las
aguas residuales municipales)

Reglamento aleman sobre lodos
de depuradora

Base juridica del 15 de abril de 1992, que regula el uso de lodos de depuradora en suelos agricolas, forestales o de
jardineria.

Coloides Particulas (particulas o gotitas) finamente dispersas en el medio de dispersion (sélido, gas o liquido). Las particulas indivi-
duales tienen un tamafo que oscila entre nandmetros y micrémetros.

Colorimetria Método de andlisis que permite determinar los valores de medicion mediante una comparacion visual de colores en
condiciones de luz natural. General: Determinacion de la concentracion de sustancias coloreadas en soluciones mediante
mediciones comparativas de absorcion de luz

Comparador Recipiente de ensayo para la evaluacion visual del desarrollo del color. Mediante la comparacion con una escala de colores

estandar, se puede asignar un valor de medicién.

Aguas residuales municipales

Aguas residuales domésticas o una mezcla de aguas residuales domésticas e industriales. (Extracto de: Directiva del Con-
sejo relativa al tratamiento de las aguas residuales municipales)

Quelantes

Reactivos que forman compuestos estables con la mayoria de los metales pesados, como el EDTA, el NTA, etc.

Agua regia

El agua regia se compone de 1 parte de acido nitrico concentrado y 3 partes de acido clorhidrico concentrado. El agua
regia disuelve incluso el oro, el «rey» de los metales, asi como el platino. La digestién con agua regia se utiliza, entre otras
cosas, para el andlisis de metales pesados y lodos de depuradora.

Contaminacion

Contaminacion por sustancias radiactivas, quimicas o microbianas

Concentracién

La concentracion masica (masa en relacién con un volumen), p. €j., mg/L o g/L, se indica con «f3». La concentracién molal
(molalidad), por ejemplo, mol/L o mmol/L, se indica con «c».

Aunqgue «f3» es la notacion correcta para la concentracion masica, a menudo se utiliza de forma simplificada «c» como
simbolo matematico.

Valor de correccion

En fotometria, el color inherente y la turbidez provocan una mayor adsorbencia y, por lo tanto, un falseamiento del valor de
medicién. Esta desviacion se compensa con el valor de correccion. Los valores de correccién dependen de los parame-
tros. Encontrara mas informacién en los manuales de los fotdmetros.

Cubeta

Recipiente de ensayo en el andlisis del agua, p. €j., en fotometria. Hay cubetas redondas y rectangulares fabricadas en
distintos materiales y de diferentes tamanos.
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Tamano de cubeta

Término que designa el diametro interior de la cubeta utilizada; el diametro interior suele ser de 14 mm en las cubetas
redondas y de 5, 10, 20 y 50 mm en las cubetas rectangulares.

Pruebas con cubetas

Cubetas en las que, por lo general, los reactivos necesarios ya estan predosificados, lo que permite una evaluacién muy
rapida. Especialmente faciles de usar

L

Estabilidad a largo plazo

Datos técnicos de los fotémetros. Incluye una posible desviacion en la precision de la indicacion, debida a factores técni-
cos del aparato y del sistema, durante el funcionamiento continuo. El valor se expresa normalmente en E/h (adsorbencias
por hora). Hoy en dia, los valores tipicos son de aprox. < 0,003 E/h.

CL (CLsp) Concentracion letal (mortal) con la que fallecié el 50 % de los animales de laboratorio. Formato de los ensayos de toxicidad
aguda (p. gj., ClLgg inhal.)

DL (DLgg) Dosis letal (mortal) con la que, tras una unica ingestion por via oral (faringe), fallecio, p. €j., el 50 % de los animales de labo-
ratorio. Formato de presentacion de los resultados de los ensayos de toxicidad aguda (p. ej., DL oral)

Conductividad, Propiedad de una sustancia que permite el flujo de portadores de carga eléctrica (electrones libres o enlazados, iones po-

eléctrica sitivos 0 negativos). Es una medida de la cantidad de iones que contiene el agua. Cuanto mayor sea el nimero de iones,
mayor sera también la conductividad. La medicién de la conductividad permite determinar el contenido de sal del agua. La
unidad de medida es Siemens/metro [S/m].

Solucioén Mezcla homogénea (de naturaleza uniforme) de diferentes sustancias, en la que la interpenetracion y la disolucion mutuas
llegan, por lo general, hasta el nivel de moléculas, atomos o iones (solucién verdadera).

Liofilizacion Deshidratacion por congelacion de reactivos. Los liofilizados presentan excelentes propiedades de disolucion.

M

MAK Concentracion maxima de una sustancia en el aire del lugar de trabajo a la que, por lo general, no se ve afectada la salud
de los trabajadores.

Enmascarador Reactivos que se pueden utilizar especificamente en las pruebas para ligar (enmascarar) sustancias interferentes. Una
sustancia enmascarada también se puede volver a desenmascarar.
Ejemplo: Enmascaramiento de Zn?* por CN~ como Zn(CN),2"; liberacion mediante hidrato de cloral

Masa Magnitud fisica basica expresada en kilogramos.

Interferencias de matriz

Suma de todos los componentes que influyen en la reaccion quimica y, por lo tanto, de forma positiva o negativa en el
resultado de la medicion.

MBAS

Sustancias sensibles al azul de metileno. La norma DIN 38409 establece este requisito para los tensioactivos aniénicos.

Intervalo de medicion

Intervalo de medicion especificado de un procedimiento analitico en el que no se supera una desviacion determinada de
la indicacién de la concentracion. Fuera del intervalo de medicién, se puede reaccionar por medio de la seleccion de otra
cubeta, la seleccion de una relacion de dilucion, el enriquecimiento de los componentes buscados o la eleccion de otra
prueba.

Mineralizacion

Descomposicion de sustancias organicas, principalmente por medio de microorganismos, en sustancias inorganicas. En
quimica, este término también se utiliza para referirse a la conversion de compuestos organicos en compuestos inorgani-
cos.

mol Unidad de cantidad de sustancia n

Masa molar Cociente entre la masa m y la cantidad de una sustancia: La unidad del Sl es kg/mol; en quimica se suele utilizar g/mol. La
masa molar de un compuesto se puede calcular si se conoce su férmula molecular.

N

Limite de deteccion

Concentracion minima de un analito a partir de cuyo valor medido se puede concluir, con una probabilidad estadistica alta,
la presencia del analito.

indice de carga de nutrientes

El consumo de oxigeno en las aguas provocado por los nutrientes (principalmente fosfatos y nitratos). Los nutrientes

(ICN) favorecen la eutrofizacion. Desde el punto de vista cientifico, los fosfatos contaminan las aguas siete veces mas que los
nitratos. Complementa el sistema de clasificacion de los niveles de demanda de oxigeno; actualmente se han establecido
cinco niveles.

NANOCOLOR® Denominacion del sistema de andlisis fotométrico de MACHEREY-NAGEL

NANOCONTROL Producto para el aseguramiento de calidad en MACHEREY-NAGEL, p. gj. soluciones de patron

NANOFIX Reactivo liofilizado en cépsulas de plastico. NANOFIX posee excelentes propiedades de disolucion y se puede dosificar
con maxima precision.

NANOCOLOR® NanOx Reactivo sdlido para realizar digestiones en un bloque térmico o en el microondas

Nefelometria Medicién dptica de la turbidez causada por particulas en suspension en liquidos y gases, también conocida como turbidi-
metria.

Sin difusion Denominacién de una propiedad de las tiras reactivas. En las tiras indicadoras pH-Fix, los colorantes indicadores estan
fijados a la fibra de celulosa, de modo que no se «difunden» ni siquiera en soluciones muy alcalinas.

Nitrificacion Oxidacion del nitrdgeno. Degradacion bioldgica del amonio a través en nitrato, pasando por el nitrito, con un aporte abun-

dante de oxigeno en las plantas depuradoras. Se produce la transformacion de NH,* enNO,™ (nitrificacion) y NO,™ en NOg~
(nitratacion) bajo la accion de los géneros bacterianos (nitrificantes) Nitrosomonas y Nitrobacter.
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NTU NTU, nephelometric turbidity unit = unidad de turbidez nefelométrica. En mediciones con unidades superiores a 1000
FNU, es necesario incorporar detectores de luz difusa adicionales (con angulos de medicidn superiores e inferiores a 90°)
para obtener un resultado de medicidn preciso. Debido a este modo de medicion modificado, la unidad de medida de la
formacina, como solucién patrén, se denomina NTU.

O

Método en linea

Sistemas de medicion y registro continuos. Hoy en dia estéan automatizados y se utilizan preferentemente en instalaciones
a gran escala.

P

Frase P Las frases P (Precautionary Statements) proporcionan indicaciones de seguridad

HAP Abreviatura de «hidrocarburos aromaticos policiclicos». La sustancia de referencia es el benzo(a)pireno, un compuesto
cancerigeno. La determinacion se realiza mediante cromatografia.

Pascal Unidad de medida de presién. Un pascal es la presion que ejerce una fuerza de un newton sobre una superficie de un

metro cuadrado.

Andlisis paralelo

Andlisis paralelo de una muestra dividida mediante métodos operativos y de referencia

PBT Abreviatura de «persistente, bioacumulativo, toxico». Con ella se designan sustancias quimicas especialmente peligrosas.

PCB Abreviatura de «bifenilos policlorados», para los que se ha demostrado un efecto cancerigeno. Los PCB se encuentran,
entre otros, en refrigerantes, liquidos hidraulicos y aceites. Los PCB son bastante estables desde el punto de vista quimico
y térmico.

PCP Pentaclorofenol, un producto eficaz para proteger los materiales (especialmente la madera) contra el moho y la putrefac-
cion. Actualmente esta prohibido como producto para la proteccion de la madera.

Pesticidas Término que designa los productos fitosanitarios y los plaguicidas.

pH Logaritmo decimal negativo de la concentracion de iones de hidrégeno (o, mejor dicho, de la actividad de los iones de

hidrégeno). A partir del pH se puede calcular la concentracion de iones de hidrégeno e hidréxido. Numerosas pruebas
fotométricas dependen en gran medida del pH. Entre cada valor entero del pH hay una potencia de diez en la concentra-
cién de iones de hidrégeno.

indice de fenol, total

Parametro sumario. En condiciones de reaccion adecuadas, los fenoles se acoplan para formar colorantes azoicos, que se
analizan mediante fotometria.

Fotometria

Método analitico para determinar la concentracién de soluciones coloreadas por medio de la luz. Medicion de la absorcion
de la radiaciéon monocromatica por una solucion coloreada.

Exactitud y reproducibilidad
fotométricas

Datos técnicos de los fotémetros. De este modo se registran las posibles desviaciones del fotdmetro en mediciones repe-
tidas (utilizando un patrén y un intervalo de longitudes de onda determinado). La indicacion se realiza en tantos por ciento
(%). En la actualidad, los valores tipicos son inferiores al 1 %.

POC Abreviatura de &cido polioxicarboxilico. Los acidos polioxicarboxilicos se utilizan como inhibidores en el tratamiento del
agua.

ppm Abreviatura de «partes por millén»; en soluciones, equivale a la unidad de medida mg/L o g/m’. 1 ppm significa «una parti-
cula por cada millén de particulas».

Precision Medida de la concordancia entre los resultados, como se obtiene al repetir la aplicacion (medicion repetida) (dispersion).

Indica el grado de reproducibilidad de un resultado analitico, pero no constituye una magnitud de medicion. La precision
se expresa mediante indicadores estadisticos. El coeficiente de variacion del procedimiento es un indicador de precision
de este tipo.

Sustancias prioritarias

Las sustancias prioritarias son aquellas que suponen un riesgo considerable para el medio acuético. El peligro que plan-
tean estas sustancias radica, por un lado, en sus efectos ecotoxicoldgicos y toxicoldgicos para el ser humano y, por otro,
en su amplia difusion y contaminacion de las aguas. En la Directiva Marco del Agua de la Unién Europea se propone al
efecto una «lista de sustancias prioritarias».

Sustancias peligrosas prioritarias

Subgrupo de la lista de sustancias prioritarias con un mayor potencial de riesgo

Toma de muestras

El primer paso, y el mas importante, para identificar un ingrediente. Influye de manera decisiva en la exactitud del resultado
del andlisis, ya que los errores cometidos en esta fase son «de una magnitud» muy superior a los de los pasos posteriores.
Hoy en dia se exige cada vez mas una toma de muestras especifica para cada parametro.

Conservacion de muestras

Medida destinada a evitar en gran medida que los parametros sigan variando debido a procesos quimicos y bacterio-
|6gicos. Se realiza en funcion de parametros especificos y su importancia aumenta a medida que se profundiza en los
intervalos de trazas del andlisis. No todos los parametros se pueden conservar adecuadamente, por lo que el andlisis se
debera realizar lo antes posible.

Porcentaje (%) como indicacion

Indica la relacién de peso entre dos o més sustancias entre si. El 100 % equivale a 1 000 000 ppm; por lo tanto, el 1 %

de equivale a 10 000 ppm, y el 0,01 % a 100 ppm.
concentracion
PNOC Particulates not otherwise classified = particulas no clasificadas de otro modo

Capacidad tampon

La capacidad tampon se refiere a la estabilidad del pH de una solucién si se le ahaden bases o acidos fuertes.

Tamponacion

Sustancias quimicas que proporcionan una cierta estabilidad del pH. Los tampones mas comunes son los acetatos, los
fosfatos y los citratos.

Q
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Aseguramiento de calidad

Sistema para verificar el modo de trabajo individual en la realizacion de analisis, asi como el de los aparatos y reactivos.
Permite detectar o localizar errores. Ver NANOCONTROL

R

REACH REACH = Registration, Evaluation, Authorisation and Restriction of Chemicals Espafiol: Registro, evaluacion, autorizacion
y restriccion de sustancias quimicas. Simplifica la legislacién sobre productos quimicos y es valida en todos los Estados
miembros de la UE

Valor normal De conformidad con el articulo 4 de la Ley alemana de tasas de aguas residuales AbwAG, el valor de referencia es el valor
que se debe mantener en promedio. Si el valor de referencia es mayor o igual a la mitad del valor maximo, se utilizara
como valor de referencia.

Recalibrar Determinacion de la funcién de evaluacion del método de andlisis en el momento actual de la medicién. Control de la ca-
libracion teniendo en cuenta los productos quimicos utilizados (blanco) y una matriz sintética (blanco), asi como el estado
del aparato

Exactitud Desviacion entre el valor analitico y el valor «real». La desviacion con respecto al valor «real» de un andlisis deberia ser lo

mas reducida posible.

Lodo sin tratar

Los lodos sin tratar son lodos de depuradora que se extraen de las plantas de tratamiento de aguas residuales sin trata-
miento previo — Reglamento aleméan sobre lodos de depuradora.

S

Nivel de demanda de oxigeno
(SBS)

El nivel de demanda de oxigeno evalla la contaminacion organica residual presente en las aguas residuales depuradas.
Los parametros importantes son la demanda bioquimica de oxigeno DBOs, la demanda quimica de oxigeno DQO y el
nitrégeno amoniacal NH,4-N.

Capacidad &cida

La capacidad &cida se define como la cantidad de &cido clorhidrico que se puede afadir a una muestra hasta alcanzar un
pH de 4,3 (a menudo abreviado como KSA,S)- Este término se aplica principalmente a las aguas que contienen sustancias
con escaso poder tampodn, como iones de fosfato, amonio y sulfuro, o particulas calcareas. También se utiliza el término
obsoleto «capacidad acida» o «capacidad de fijacion de acidos»; nuevo término: acalinidad

Prueba de cribado

Prueba preliminar (prueba de seleccién) para una clasificacion preliminar

Sedimentacion

Sedimentacion de particulas sélidas en una suspension, provocada por la mayor densidad y la fuerza de la gravedad del
sdlido. Se establece un equilibrio de sedimentacion y una distribucion en altitud especifica de las particulas.

Selectividad

En reacciones analiticas: Término que designa el nimero limitado de sustancias reactivas. Se habla de una reaccién espe-
cifica cuando solo reacciona un compuesto. La selectividad se puede aumentar por medio de la adiciéon de enmascaran-
tes.

Unidad del Sl

Sistema Internacional de Unidades o SI (del francés Systéeme international d’unités): sistema de unidades para magnitudes
fisicas

Lixiviados

En general, el agua de lluvia que se filtra a través de las capas permeables del suelo. En los vertederos, el agua que se
acumula sobre la capa impermeabilizante se denomina «agua de infiltracion». Se forma por precipitaciones y el drenaje
residual de los residuos depositados.

Sedimentos

Sustancias sdlidas presentes en el agua que, tras una cierta fase en suspension, se depositan en el fondo.

Andlisis de trazas

En fotometria, actualmente el intervalo es de aproximadamente > 0,001 mg/L, determinable mediante el uso de cubetas
rectangulares

Patron

Solucién de muestra con un contenido exacto conocido de un componente. La concentracion se suele situare aproxima-
damente en la mitad del intervalo de una prueba.

Adicién de patron

Procedimiento para detectar errores proporcionales en un analisis seleccionado. Principio: Enriquecimiento y determinacion
de la tasa de recuperacion

Estado actual de la técnica

El Gobierno federal y los estados federados entienden por ello el nivel de desarrollo de los procedimientos, instalaciones y
modos operativos avanzados que parecen garantizar la mejor limitacion posible de las emisiones para la proteccion de las
aguas, sin que ello suponga repercusiones perjudiciales para el medio ambiente.

Parametros del nitrdgeno

Compuestos importantes presentes en el agua potable y en las aguas residuales que contienen nitrégeno; p. €j., nitrato,
nitrito, amonio y compuestos organicos de nitrégeno

Cantidad de sustancia

La magnitud basica del Sl indica el nimero de particulas de una sustancia.

Parametro sumario

Parametros sumarios de rendimiento y de las sustancias, p. gj., DQO como suma de todos los componentes oxidables
(que consumen oxigeno) presentes en el agua, DBOs, TOC, AOX, etc.

Suspension Del latin «suspendere» (colgar, mantener en suspension). Sistema disperso (muy finamente distribuido) de sustancias no
disueltas (sdlidas) en liquidos: Clasificacion en suspensiones finas (< 100 mm) y gruesas (> 100 mm)

T

TE/F Unidad de turbidez formacina (ver «<FAU/FNU»)

Tensioactivos Ver «Detergentes»

Titulacion Método analitico para determinar el contenido de una sustancia determinada en una solucion

Transparencia Entre otras cosas, un término utilizado en fotometria. La relacion entre las intensidades luminosas del rayo saliente y el

incidente se denomina transmitancia o transparencia T. La transparencia de una solucion resulta de la diferencia del 100 %
menos la absorcion.
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Trofia Grado de abastecimiento de un ecosistema con nutrientes disponibles. Oligotrdfico: bajo aporte de nutrientes; mesotrdfico:
aporte medio de nutrientes; eutrdfico: buen aporte de nutrientes

TC TC, Total Carbon = carbono total: la suma del carbono en forma orgdnica e inorganica presente en una muestra de agua,
tanto en compuestos disueltos como en compuestos no disueltos.

TIC TIC, Total Inorganic Carbon = carbono inorganico total compuesto por didxido de carbono disuelto, hidrogenocarbonato y
carbonato en suspension.

TOC TOC, Total Organic Carbon = carbono total ligado organicamente, disuelto y no disuelto. Valor de referencia para el conte-
nido total de compuestos organicos; la fraccion disuelta corresponde al valor de DOC.

Toxicidad Se denomina toxicidad a la capacidad de determinadas sustancias o radiaciones para causar efectos nocivos en perso-
nas, animales y plantas. Se expresa, p. €., mediante la concentracién eficaz DLy, (dosis letal), la concentracién letal Clsg 0
la concentracion efectiva CEgj. Se distingue entre toxicologia aguda (una sola ingesta provoca el efecto téxico), toxicologia
subaguda (el efecto téxico se manifiesta solo tras una ingesta repetida durante determinados periodos de tiempo) y toxico-
logia crénica (efecto tdxico a lo largo de periodos prolongados).

TRK Concentracion técnica de referencia: concentracion de una sustancia en el aire del lugar de trabajo que se puede alcanzar-
se con los medios técnicos disponibles.

TS Abreviatura de «residuo seco de lodos» en el andlisis de lodos de depuradora. La indicacion se realiza en mg/kg de TS.

TTC Cloruro de 2,3,5-trifeniltetrazolio. Base de la prueba NANOCOLOR® TTC

Método TTC Determinacion de la actividad de la deshidrogenasa (DHA). Método de andlisis para determinar la actividad del lodo. Con-
version del cloruro de 2,3,5-trifeniltetrazolio incoloro en 1,3,5-trifenilformazan de color rojo intenso. Este método permite, p.
€j., extraer conclusiones sobre posibles alteraciones en el funcionamiento bioldgico de una planta depuradora.

U

Andlisis medioambiental

Conjunto de todos los métodos analiticos para la determinacion objetiva de los impactos ambientales de todo tipo

Numero UN Numero de la lista de todas las mercancias, sustancias y grupos de sustancias peligrosas elaborada por una comision de
expertos de las Naciones Unidas

UVNIS Espectroscopia UV-VIS (abreviatura de «ultraviolet and visible spectroscopy») en el intervalo de longitudes de onda de
aproximadamente 1 a 400 nm

\Y

Validacion «Validar» se deriva de «validus» (lat.), y «validum facere» significa «<hacer valido». La norma de terminologia

DIN EN ISO 8402:1995 (apartado 2.18, pag. 14) establece lo siguiente sobre la validacion: «Confirmar, mediante analisis y
la presentacién de pruebas, que se han cumplido los requisitos especificos para un uso concreto previsto». Verificacion y
documentacion de que los aparatos y sistemas funcionan correctamente. Prueba documentada de la aptitud para desem-
pefar determinadas tareas

Datos caracteristicos del proceso

Parametros que permiten evaluar la precision y la exactitud de un procedimiento.

Desviacion estandar del proceso

Medida absoluta de la precision. Medida de dispersion de un método de analisis

Coeficiente de variacion del

procedimiento

De acuerdo con la norma DIN 38402 (A 51 - Calibracion de métodos analiticos), el coeficiente de variacion del procedi-
miento Vo representa una desviacion estandar relativa del proceso con respecto al valor medio. Indica el nivel de precision
que puede alcanzar una prueba analitica. Las pruebas que funcionan excepcionalmente bien disponen de un coeficiente
de variacion del procedimiento en torno al 1 %.

Medicidon comparativa

Andlisis comparativo de una muestra realizado por otros usuarios 0 mediante otros métodos analiticos

Intervalo de confianza

Se indica cuando se utilizan soluciones patron. A pesar de las diferencias en los métodos de trabajo, la temperatura, las
ligeras variaciones en el ajuste de los instrumentos de laboratorio y otras influencias, la concentracion determinada se debe
situare dentro del intervalo de confianza (intervalo de medicion tolerable).

Principio de «quien contamina

Término de uso frecuente en la modificacion de leyes. En esencia, lo que dice es que quien contamine el medio ambiente

paga» debe pagar por ello.

VISOCOLOR® Sistema de andlisis colorimétrico v titrimétrico de MACHEREY-NAGEL, que en algunos casos también se puede evaluar
por fotometria.

VIS Visible spectroscopy = espectroscopia en el intervalo rango de longitudes de onda visible, aproximadamente de 350 a
700 nm.

W

Dureza del agua

Contenido de sales de calcio y magnesio (iones alcalinotérreos) en el agua. Se puede distinguir entre dureza de cal y
dureza de magnesio.

Dureza de cal y de magnesio = dureza total

Valores de referencia:

- 3 °d = agua blanda

- 14 °d = agua de dureza media

- 21 °d = agua muy dura

Ley de Recursos Hidricos (WHG)

Ley rectora de la Federacion en materia de derecho medioambiental / derecho de proteccion de las aguas. A esta ley le
siguen las leyes sobre aguas de cada uno de los estados federados, que a su vez sirven de base para otras leyes.
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WGK Clases de riesgo para el agua, clasificadas en Alemania del O al 3:
- WGK 3 = sustancias altamente peligrosas para el agua
- WGK 2 = sustancias peligrosas para el agua
- WGK 1 = sustancias poco peligrosas para el agua
- WGK 0 = sustancias no peligrosas para el agua
z
Preparacion La Ley de productos quimicos (modificada en Ultima instancia en junio de2014) define los preparados como «mezclas,

combinaciones o soluciones compuestas por dos 0 mas sustancias».

Segundo tratamiento

Tratamiento de aguas residuales mediante una etapa biolégica con un estanque clarificador u otro proceso que cumpla los
requisitos (Extracto de: Directiva del Consejo relativa al tratamiento de las aguas residuales municipales)
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7.4 Informacion importante en la etiqueta de NANOCOLOR®

e N
®
NANOCOLOR® Test 0-29

CSB 15009 |30 T5705"
COD 1500 ®

DCO 1500 %11
DQO 1500 R

20 Tests ® @] 100—1500 mg/L O,

Y,

QEXP @

Sicherheitsinformationen umseitig/ Safety information listed overleaf/ Informations de securité, voir au recto
Weitere i 1 siehe i For further information see safety data sheet./ Informations supplémentaires, voir fiche de données de sécurité.
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MACHEREY-NAGEL

MACHEREY-NAGEL GmbH & Co. KG - Valencienner Str. 11 - 52355 Diren - Germany

Tel.: +49 24 21 969-0 - info@mn-net.com A022028/HKS 61/10240/10.2022
/ UFI: XDTU-53K3-W20M-DWTS, MIX00412, CSB 1500 (R0): 20 x 2 mL Schwefelsdure / sulfuric acid / \
@ acide sulfurique 80—98 %, Quecksilber(ll)-sulfat / mercury(ll) sulfate / sulfate de mecure(ll) 0.74-1.50 % und
IS Kaliumdichromat /and potassium dichromate / et dichromate de potassium 0.38-1.26 %, CAS 7664-93-9,
&y éﬂ: 7783-35-9, 7778-50-9

@ GEFAHR Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere Augenschéaden. Kann allergische

Hautreaktionen verursachen. Kann genetische Defekte verursachen. Kann Krebs erzeugen. Kann das Kind im
Mutterleib schadigen. Kann vermutlich die Fruchtbarkeit beeintrachtigen. Schadlich fir Wasserorganismen, mit
langfristiger Wirkung.

Vor Gebrauch besondere Anweisungen einholen. Staub/Dampf nicht einatmen. Schutzhandschuhe/Augenschutz tragen. BEI BERUHRUNG MIT DER
HAUT (oder dem Haar): Alle kontaminierten Kleidungsstticke sofort ausziehen. Haut mit Wasser abwaschen [oder duschen]. BEI KONTAKT MIT DEN
AUGEN: Einige Minuten lang behutsam mit Wasser ausspulen. Eventuell vorhandene Kontaktlinsen nach Méglichkeit entfernen. Weiter aussptilen. Sofort
GIFTINFORMATIONSZENTRUM/Arzt anrufen. Unter Verschluss aufbewahren. Nur fiir gewerbliche Anwender.

DANGER Causes severe skin burns and eye damage. May cause an allergic skin reaction. May cause genetic defects. May cause cancer. May damage
the unborn child. Suspected of damaging fertility. Harmful to aquatic life with long lasting effects

Obtain special instructions before use. Do not breathe dust/vapours. Wear protective gloves/eye protection. IF ON SKIN (or hair): Take off immediately all
contaminated clothing. Rinse skin with water [or shower]. IF IN EYES: Rinse cautiously with water for several minutes. Remove contact lenses, if present
and easy to do. Continue rinsing. Immediately call a POISON CENTER/doctor. Store locked up. Restricted to professional users.

DANGER Provoque des brlures de la peau et de graves lésions des yeux. Peut provoquer une allergie cutanée. Peut induire des
anomalies génétiques. Peut provoquer le cancer. Peut nuire au foetus. Susceptible de nuire a la fertilité. Nocif pour les organismes
aquatiques, entraine des effets néfastes a long terme.

Se procurer les instructions avant utilisation. Ne pas respirer les poussiéres/vapeurs. Porter des gants de protection/un
équipement de protection des yeux. EN CAS DE CONTACT AVEC LA PEAU (ou les cheveux) : Enlever immédiatement tous les
vétements contaminés. Rincer la peau a I'eau/Se doucher. EN CAS DE CONTACT AVEC LES YEUX : Rincer avec précaution a
I'eau pendant plusieurs minutes. Enlever les lentilles de contact si la victime en porte et si elles peuvent étre facilement enlevées.
Continuer a rincer. Appeler immédiatement un CENTRE ANTIPOISON/un médecin. Garder sous clef. Réservé aux utilisateurs
professionnels.
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7.5 Explicacion de los iconos utilizados
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Explicacion

Informacién de fondo

Informacién importante

Informacion quimica

Leyenda del grafico

Explicacion de términos, férmulas o figuras

DR N=0%

Se puede descargar

Enlace a la pagina web de MACHEREY-NAGEL
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Seguras, mas seguras, maxima
seguridad

NANOCOLOR® CSB 1500
~ €OD/DCO/DQO

Methode/ Method / Méthode/ Método
0291 100-1500 mg/L O,

NANOCOLOR® O
N CSB1500 | IS0 75s08"
' ﬁ COD 1500 o .

DCO 1500 e O
DQO 1500 K1t i
20 Tests 100-1500 mg/L O,

MACHEREY-NAGEL GmbH & Co. KG - Val
Tel.: +49 24 21 969-0 - info@mn-net.com

Analisis de la DQO sin preocupaciones
B Sin riesgos potenciales por fugas de vapores

B Contenido minimo de sustancias peligrosas

B Disponibilidad de variantes sin mercurio

B 12 intervalos de medicion de DQO disponibles
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