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MINISTERIO DE RELACIONES
CON LAS CORTES
Y DE LA
SECRETARIA DEL GOBIERNO

15871 ORDEN de 1 de julio de 1987 por {a que se aprueban

los métodos oficiales de andlisis fisivo-quimicos para
aguas potables de consume piiblico.

El Decreto de la Presidencia del Gobierno niimero 2484/1967,
de 21 de septiembre («Boletin Oficial del Esiado» del 17 ai 23 de
octubre), que aprucha el Codigo Alimentario Espafiol, prevé que
g]uedan! sg objete de Reglamentaciones Especiales las materias en

reguladas.

Publicado el Decreto de la Presidencia del Gobiermo nimero
2519/1974, de 9 de agosto {«Boletin Oficial de] Estado» de 13 de
octubre), que regula la entrada en vigor, aplicacion y desarrollo del
dexgo Alimentario Espafio], as{ conto ¢} Real Decreto 142371982,
de ¥ de i:mo {«Boletin Oficial del Esiadon del 29), por ¢l que se
aprueba Reglamentacidn Técnico-Sanitaria ¢} abasteci-
mignto y control de calidad de las aguas potables de consumo
publico, procede dictar los correspendientes métodos oficiales de
andlisis Hsico-quimicos.

En su virtud, & propuesta de los Ministerios de Economia y
Hacienda, de Industria eroEncrxia, de Agricultura, Pesca y Alimenta-
cién y de Sanidad y Consumo, previo informe preceptivo de la
Comisién Interministerial para {a Ordenacion Alimentaria y oidos
los representantes de las organizaciones afectadas, -

Este Ministeric de Relaciones con las Cortes y de ta Secretaria
del Gobierno dispone:

Articule 1.7 Se aprucban como oficiales los métodos de
andlisis fisico-quimicos para aguas potables de consumo piblico
que se citan en ci anexo L.

Art. 2° Cuendo no existan métodos oficiales para determina-
dos andlisis, y hasta tanto los mismos no scan propuestos por el
Organo competente ﬂ revisraente informados por la Comisién
Interministerial pars nacidn Alimentaria, podedn ser utiliza-
dos los aprobados por los Organismos Nacionales o Internacionales
de reconocida solvencia.

DISPOSICION DEROGATORIA

Quedan derogadas tas disg:‘iciones de igual o inferior rango
que se Opongan a la presente en, ¥ en particular las referencias
que 2 las aguas hacen las Crdenes de 31 de julio de 1979, anexo
VI {«Boletin Oficial del Estadon de 29 de &gosto), de 17 de
septiembre de 1981, anexc II {«Boletin Oficial del Estado» de 14 de
octubre), v l1a de I de diciembre de 198t, anexo 1T («Boletin Oficial
del Estado» de 20 de enero de 1982}

DISPOSICION FINAL

La presente disposicion entrard en vigor & los treinta dias de su
publicacién en el «Boletin Oficial det Estadow.

Madrid, 1 de julio de 1987
ZAPATERO GOMEZ

Excmos, Sres. Ministros de Economia y Hacienda, de Industria y
(E:nergia, de Agricultura, Pesca y Alimentacién y de Sanidad y
ONSUMO.

ANEXO 3

1. Caracteres organolépticos, \3. Aluminio.

2. Color. 14. Cinc.

3. Turbidez. 13, Cobre.

4, pH. . 16.  Hierro.

5. Residuo seco a 116 °C. 17. Manganeso.

6. Conductividad eléctrica. 18. Nitratos,

7. Cloruros. 19.  Nitritos.

8. Sulfatos. 20. Amonio.

9. Calcio. 21.  Oxidabilidad
18, Magnesio. 22, Fosforo total,
I, Dureza 23.  Radiactividad
£2. Cadmio.

1. Caracteres arganolépticos
1.1  Principio
Deteccion por tos sentidos del olfato v del gusto de la presencia

de olor y de sabor en la muestra de agua examinada.
Ambas pruebas se realizarén simultdineamenie.

1.2 Material y aparatos

1.2.1 Matraces erienmeyer de vidrio de cuelio ancho de 500
mi, con 1apén de widrio.
1.2.2 o termorregulable,

1.3 Reactivos
1.3.1  Agua desodorizada y carente de sabor especial.

Se obtendrs fiitrando agua potable y de mineralizacion com-
prendida entre 50 y 500 mg/litro por carbdn activado granulado.

L4  Procedimiento

Lavar escrupulosamente e! materiat de vidrio enjuagandolo con
agua desodonzada, )

Llevar a cabo el examen de la muesira en una dependencia
exenta de olor,

Yerter en sendos matraces de 500 ml, unos 200 ml de agua
desodorizada v del agua problema, respectivamente.

Lievar ambos matraces tapades en bailo termeorregulable a la
temperatura de 35 °C + 1 *C.

Agitar ligeramente.

1."  Respirar y catar ¢! agua desodorizada.

22 Respirar y catar el agua muestra,

3.° Repetir dos o més veces Jas anteriores pruebas.

1.5 Expresion de resultados
1.5.1 Otor.

Si ¢} olor no ¢s perceptible se indicard: «No se aprecias.
8i se percibe algiin olor particular se indicaré su intensidad y su
naturaleza segun las siguienies expresiones:

Intensidad:
Ligera.

do.
Intenso.

Tipo y descripcién (orientativa):

Aromidtico. Especias, alcanfor, clavo, limdn.

Balsamico. Flores diversas.

Clorado. Cloro libre. .

Hidrocarburado. Petrdleos y derivados.

Medicinal. Yodoforme, fenol, clorofenol.

Rado sulfurose. Sulfuro de hidréogeno.

Terroso. Tierra o arcilla humeda.

Fecal. Letnina, cloaca.

Mohoso. Cueva humeda. o )

Cieno o fango. Hierbas v hojas en descomposicion, rio, agua
estancada.

Otros olores especificos.

1.5.2 Sabor.

Si ¢f sabor no es perceptible s¢ indicard «No se¢ apreciar.
Si se percibe alglin sabor particular s¢ indicard su intensidad y
su naturaleza segin las sigaientes expresiones:

Intensidad: Metalico.
igero. Salado.

Marcado. Medicinal.

intenso. Terroso.

Tipo: Mohoso, )
Amargo. Otros sabores especificos,
2. Color

2.1 Principio.

Comparacion de la muestra de agua con una solucién de cloruro
de cobalto y cloroplatinato de potasie, expresindose la intensidad
de color en funcién de fos miligramos de platino contenidos en un
litro.

2.2 Material y aparatos.

2.2.1 Tubos de Nassler de 50 ml de capacidad forma alta.
2.3 Reactivos.

2.3.1 Solucion concentrada de cloruro de cobalto y cloroplati-
nato de poiasio,

Disolver 1,246 g de cloroplatinaio de potasio (K:ClgPt), equiva-
lente a2 500 mg de platino y 1,000 g de cloruro de cobalia
(ID-hexahidrate (CoCl- 6Hy(} en agua destilada con 10C mi de
dcido clorhidrico de densidad 1,19 y diluir con agua destilada & 1.
Se le asigna una intensidad de color de 500 mg de platinoflitro.

2.3.2  Soluciones patron de 1, §, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 43,
50, 60 y 70 mg de platino/litro, preparadas recienternente.

Se pre n por diluciones adecuadas de la solucién (2.3.1) con
agua destilada.
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2.4 Procedimiento.
24.1 Preparacion de la muestra.

%i la muestra contiene particulas en s
color se determinard después de haberlas
cioén.

Si el color excede de 70 unidades, se diluird la muestra con agua

destilada, hasta que los valores de Ja intensidad del color queden
dentro de los limites de los patrones, multiplicindose después los
resultados por el factor de dilucion adecuado.

242 Determinacion.

Lienar un tubo de Nessler hasta la marca de 50 ml con la
mMuesira a examinar y com la intensidad de color con los tubos
de Nessler que contienen soluciones patrén. La observacidn se
debe efectuar mirando verticalmente hacia abajo, a través de los
tubos, contra una superficie blanca o contra un espejo colocado en
un ﬂng'ulo tal ne la luz se refleje hacia arriba a través de las
columnas liqui

2.5 Expres;dn de los resuitados.

Los resultados de la determinacidn se expresardn en nimeros
enteros, con la siguiente aproximacion:

nsion, la intensidad de
as eliminado por centrifuga-

Limites de colar Apro:il;n‘:riﬂn
1- 50 mg de platino/litro (unidades) .......... |
51-100 mg de platino/litro (unidades) ... ....... 5
101-250 mg de platino/litro (unidades) .......... 10
251 - 500 mg de platino/litro (unidades) .......... 20
3. Turbidez

31 Principio.

Cuando en una muestra de agua incide un rayo luminoso, las
particulas en suspensidn difractan parte de la Juz que peuetra en la
mauestra.

Esta luz difractada, recogida sobre una célula fotoeléctrica,
originag una cormriente eléctrica, en funci6én de su intensidad y, por
tanta, del grado de turbidez de la muestra.

3.2 Material y aparatos.

3.2.1 Maierial de uso corrientie en el labomatorio.
122 Neifelémetro.

3.3 Reactivos.
3.3.1 Agua destlada y filtrada a través de membrana de 0.2

pm

3.3.2 Disolucién de sulfato de hidracina: Disolver 1,00 g de
sulfato de hidracina, NyHsS0,, en agua destilada y llevar a un
volumen de 100,0 ml.

333 Disolucién de hexametilentetramina: Disolver 10,00 g
de hexametilentetramina (CHz)gN4 en agua destilada y Llevar a un
volumen de 100,0 ml.

3.3.4 En matraz aforado de 100 ml, mezclar 5,0 m! de cada
una de las soluciones {3.3.2) v (3.3 3) Dejar re Ia mezcla
cuarenta y ocho horas a temperatura de 20 a 25° C. Al cabo de este
tiempo, se habrd formado un preclpuado blanco. Enrasar con agua

snﬁ)da Y agitar, obteniéndose asi una suspensidn que se conoce
como «Formacinax, a la que se le asigna un valor de 400 unidades
nefelométricas (UNF). Las soluciones (3.3.2) y (3.3.3), asi como la
susgensnén (3.1.4), deberdn prepararse mensualmente,

a partir de la suspension (3.3.4), se preparan por dilucién
con (3.1 l] los distintos patrones, siendo el intervalo mas apropiado
el de 0 a 40 UNF.

Los patrones deberdn prepararse cada semana.

3.4  Procedimiento.

Las medidas se realizarin sobre la muestra de agua libre de las
particulas gruesas, que sedimentan ripidamente. Se procederd
segun las instrucciones del fabricante del aparato, procurando que
los tubos portamuestras ne contengan burbujas de aire adheridas a
las paredes, levendo tos valores bien directamente ¢ a partir de la
curva de calibrado.

Si los valores de turbidez pasasen de 40 UNF, es preferible
preparar patrones que alcancen ese nivel a realizar dllucmn, ¥ya que
son menores los errores de medida en el primer caso. Si fuese
necesaria la dilucion, es cooveniente haceria con la misma agua
filtrada por filtro de 0.2 y m, pues la dilucién con agua destilada
nuﬁka’m 1o . diselucidn- de-2\gunas- partictlas--varande ¢
res 0

3.5 Expresion de los resuftados.

Los resultados se expresarin en unidades nefelométricas de
«Formacina» {(UNF),

3.8 Referencias.

1. Andlisis de Aguas Naturales Cont.memales. Centro de
Estudios Hidrogrificos. Instituto de Hidrologia. 198

4 pH
4.1 Principio.

Medida del poumc:al ¢léctrico que se crea en Ja membrana de
ur ¢lectrodo de vidrio, que es funcidn de la actividad de los ioues
hidrogeno a ambos lades de la membrana,

4.2  Material y aparatos.

4.2.1
422 Agi
423 Material de vidrio,

4.3 Reactivos.

431 Solucién patrén de flalato Acido de { HK)
0,05 M. Secar 1a sal durante dos horas a Ilt‘)PCo Pisolver 21%21 B
de 1a sal en agua destilada y diluir a 1.000 ml. Como conservador,
afadir a la solucién patrén | ml de cloroformo o un cristal de
timol. Estx Solucién tiene un pH de 4,00 en el intervalo de
ten ztursaoﬁcc‘ks a3°C

ucién patrdn de fogfato mon [)olé.ut KH2P04
0, 025 M y fostato disédico (Na HPO.} 0,025 ( )
dnrante os horas a 110 *C. Dlsolvcr 3, a4 g de fosfato monopoui-
su:o 3,55 g de fosfato disédico en destilada y diluir a 1.000
t lomco coaservador, abadir 1 mi de cloroformo o un cristal de
:mo

Esta solucién tiene un pHdc 6,90 2 15°C, de 6,88 a 20°C, de
6,86 2 25°C y de 6,85 a 30°C.

433 Sclucién Batrén de bbrax (Nazlho;r 10H;0 0,01 M.

Disolver 3,81 sal en agya hasta 1.000 ml El pH de esta
soluci6n es de

4.4 Pracedzmumo.
441 Calibrade del pH-meto.

En vaso de precipitados, colocar un volumen adecuado de la
solucién patron de fosfatos {4.1.2). Introducir en ella los electrodos
¥ agitar durante un minuto, iendo a la lectura pa otros
dos minutos. El valor del pH obtenido deberd ser ¢l indicado en
(4.3.2) eatre 15y 30°C, wmmdose €D caso necesario, de acuerdo
con las instrucciones crarucu del apanato utilizado.

A continuacién, y después de convenientemente enjuapdos con
agua destilada, sumergir loa electrodos en la solucién patron (4.3.1).
Si el valor del obtenido no coarresponde al tedrico de la
comg ¢n ¢l caso anterior.

Calibrado et aparato segin (4.4.1), medir ¢] pH de las muestras
operando igual que para las soluciones patrén. Las muestras
deberin estar 8 una temperatura lo mis priximo posible a aguella
en que se calibrd el pH-metro,

i en alguna muestra el pH alcanza un valor superior a 8,30,
deberd repetirse la determinacidn, frewo calibrada del pH-metro
¢on solucién patron de borax (4. 3,

4.5 Expresion de los resultados.

En unidades de ld;IJ.H con precisidn de 0,1 a Ia lemperaturz en gque
58 efecn_lé la medi

4.6 Referencias.

l. Andlisis de Aguas Naturales Continentales. Centra d
Estudios Hidrogréficos. Instituto de Hidrologia. 1980. o i

5. Residuo seco & 110 °C
5.1 Principio.
Se considera residuo seco al pesn de las sustancizw <dlidas
desecadas obtenidas por evaporacuSn de un volumen de agua

previamente filirada a través de una membrana de 0,45 microme-
tros.

3.2 Material y aparatos.

5.2.1 Cipsula de platine, porcelana y teflén.
5.2.2 Babo de agua.
5.2.3 Estufa de desecacién regulable a 110 °C.

5.3 Procedimiento.

‘famr’rnaﬁ previavnge gseads 4 Ti0°CoEvapotd i
bafio de agua hasta sequedad un volumen adecuado de muestra
exactamente medido de tal forma que se obtenga un residuo cuye
peso no sea inferior a 50 mg. A continuacién desecar ¢l residuo ¢
Ia estufa a 110 *C durante veinticuatro horas, Dejar enfriar en -
desecador y pesar.



JE nim. 163

Jueves 9 julio 1987

20913

5.4 Cdlculos.
1
Residuo seco en mg/litro = (p’ - p) —%—0—-
siendo:

p = Peso, en mg, de la cdpsula vacla.
‘:{‘- Peso, en mg, de la cdpsula conteniendo el residuc.
= Volumen, en ml, decl agua evaporada.

3.5 Referencias.

l. Andlisis d¢ Aguas Naturales Continentales. Centro de
Estudios Hidrogréficos. Instituio de Hidrografia. 1980,

6. Condoctividad eléctrica
6.1 Principio.

Mediante un puente de Wheatstone y una célula de conductivi-
dad apropiada se determina la conductividad eléctrica por compa-
racion, a la misma temperatura de la muestra y de una solucién
valorada de cloruro de potasio, refiriendo el resultado a 20 °C.

6.2 Marerial y aparatos.

6.2.1 Conductimetro.
6.2.2 Célula de conductividad especifica,
6.2.3 Termémetro de 0 a 50 °C uado en 0,1 *C,

624 Equzlgo termostitico capaz de maniener una lemperatura
constante de 20 *C,

6.3 Reactivos.

6.3.1 Sclucién patron de cloruro de potasio 0,01 M,

Esta solucién tiene conductividad de 1271 pS/em a 20 °C. De
la siguiente tabla pueden elegirse otras soluciones patrones:

Conductividad eléctrica de soluciones de cloruro de potasio a 20 °C

Crmcentracin Conductividad elécirica pS/cm

10-4 13,44
5x104 66,46

10-3 13220
$x10-3 X

10-2 1271,00
2x10-2 2488,00
5x10-2 599600

10-1 11600,00
2x10-1 22320,00

6.4 Calibrado.

, Verificar periédicamenie la constante de la célula de medida,
? glf;'ldo las instrucciones del fabricante utilizando los reactivos

6.5 Procedimiento.

Medir la conductividad de la muestra & 20 *C + 1 *C.

6.6 Expresion de los resultados.

La conductividad s¢ expresa en pS/cm a 20 °C.

6.7 Referencias.

1. Anilisis de Aguas Naturales Continentales. Centro de
Estudios Hidrogréificos. Instituto de Hidrologia. 1980.

7. Cloruros
1.1 Principic.

Precipitacion de los aniones cloruros por adicién de una
solucién valorada de nitrato de plata en presencia de un indicador.

7.2 Material y aparatos.
Material de uso corricnle en el Iaboratorio.
7.3 Reactivos.

7.3.1 Solucién de nitrato de plata 0,IN valorada frente a
cloruro de sodio. Disolver 16,99 g de nitrato de plata en agua y
diluir hasta unhllmo.

cenar la solucidn en un frasco color topacio role-
gerla de la lnz. pacio para p

7.3.2  Soluciém al 5 por 100 de cromato de potasio. Diselver 5

g de cromato de potasio en 50 ml de agua y afadir nitrato de plata

0.IN, gota a gota, hasta que se forme up precipitado rojo
permanente.
Filtrar y diluir hasta 100 ml.

7.4 Procedimiento.

Llevar la muestra 8 pH 7 y adadir unas gotas de la solucién

7.3.2). Valorar, agitando enérgicamente, con &l reactive (7.3.1),
sta que aparezca ¢l primer color pardo-rojizo permanente,
Hacer un ensayo en blanco.

7.5 Cdiculos.

Cloruros en mg/litro = 3,55 x 1000 Y—-;,,—w
Siendo:
V = Volumen, en m), de la solucién de nitrato de plata (7.3.1),
utilizados en la valoracién de 1a solucién cnroblema,
V' = Volumen, cn ml, de la solucion de nitrato de plata (7.3.1),
utilizados en la valoracién en blanco.
V" w Volumen, en ml, de la muestra.

1.6 Referencias.

l. Andlisis de Aguas Naturales Continentales, Centro de
Estudios Hidrogrificos. Instituto de Hidrologia. 1980.

8. Solfatos
8.1 Principio.

Precipitacion del apién sulfato al estado de sulfato de bario,
mediante la adicion de cloruro de bario en medio de 4cido y
posterior detérminacion gravimétrica,

8.2 Material y aparatos.

§.2.1 Crisol de platino o porcelana.
B.2.2 Homo capaz de alcanzar una temperatuta de 1000 °C,

B.3  Reactivos.

8..1 Solucién de cloruroe de bario al 10 por 100 {p/v).
8.3.2 Solucién de dcido clorhidrico al 10 por 100 (v/v).
8.1.3 Solucidén de nitrato de plala, aproximadamente ,1N.

8.4  Procedimiento.

Tomar, en vaso de 500 ml, de 100 a 250 ml de agua, in el
contenido mblc de sulfatos, completindolo 3 250 5l es
necesario. 10 ml de dcido clorhidrico (8.3.2). Filtrar por
membrana de 0,45 m. Lievar ¢l liquido a ebullicién y agregar, poco
a poco y agitando, 10 ml de solucién caliente de cloruro de bario.

tener en ebullicién durante unos cinco minutos. Pasar a bafio
de vapor %lmanlener en digestién durante unas tres horas. Dejar
enfriar y filtrar por a?cl de poro fino y de cenizas conoci
recogiendo el precipitado. Lavar con agua destilada caliente hasta
que las aguas de lavado no acusen reaccién de cloruros con la
solucién de nitrato de plata. Colocar el papel de filiro con el
precipitado en un ¢risol de porcelana o platino, previamente
tarado, incinerar procurando que no se inflame ¢l pape! y calcinzar
posteriormente a 300 °C durante una hora. Dejar ¢
desecador y pesar.

B.5 Cdlculo.

cn un

0,4115-P
Sulfatos en mg/litto = x 1000

Siendo:

P = Peso, en mg, del precipitade de sulfato de bario,
V = Volumen, en mi, de la muestra.

8.6 Referencias.
I. Andlisis de Aguas Naturales Continentales. Centro de
Estudios Hidrograficos. Institute de Hidrologia. 1980

9. Calclo
9.1 Principio.

Determinacién por volumetria complexométrica con EDTA a
pH 12-13 en presencia de dcido calconcarboxilico como indicador.

9.2 Material y aparatos.
El de uso corriente en técnicas volumétricas.
9.3  Reactivos.

_ 931 Solucién de EDTA 0,01 M. Disolver 3,723 g de la sal
disédica dihidratada del dcido etilendiaminotetraacético y diluir a
un litro con agua destilada,
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9.3.2 Solucién de hidréxido de sedio IN.

9.3.3 Indicador sélido que se obtiene mezclando y
zando en mortero 400 mg de dcido calconcarboxilico ¥ 1
clorurg de sodio.

9.4 Procedimiento.

A 30 ml de muesira se ailaden 2 ml de solucidn (9.3.2) o un
volumen suficiente para tener un pH de 12-13 y una punta de
espdtula de (9.3.3) y se valora con sclucién (9.3.1) hasta viraje de
rosa asalmonado a azul turquesa, .

Si la muestra original presenta una alcalinidad superior a 300
mg de carbonato de calcio por litro se deberd afiadir a una muestra
de 50 ml la misma cantdad de icido que el empleado en la
determinacién de la alcalinidad mds | ml. Hervir durante tres
minutos.

9.8 Cdleulos.

El contenido en ¢alcio, expresado en mg/litro, vendrd dado por
la siguiente formula:

mg Ca/litro = 8,016 V

ulveri-
g de

Siendo:

V = Volumen, en ml, de EDTA 0,01 M (9.3.1) consumidos.
1. Magnesio

10.1 Principio.

Determinacién por volumetria complexométrica con EDTA a
pH 10 y en presencia de negro de erioccromo T como indicador.

Si existe calcio en la muestra, este i6n reacciona con el EDTA
de manera identica al magnesio; por cons'hguiente. para ¢l cilculo
de la concentracién de magnesio debe deducirse del volumen de
reactivo consumido el correspondiente &l

segin el método 9.

10.2 Material y aparatos.
El de use cormiente en técnicas volumétricas.

calcio, determinado

10.3 Reaciivos.

10.3.1 Solucién de EDTA 0,01 M. Disolver 3,723 gramos de
Ia sal disodica dihidratada del 4icido etilendiaminotetraacético y
dilgir a un litro con agua destilada.

10.3.2 Solucién reguladora de pH 10, Disolver 67,5 gramos de
cloruro de amonic en 570 mililitros de amoniaco concentrado;
anadir cinco gramos de sal magnésica del 4cido etilendiaminote-
traacético y enrasar a un litro, .

10.3.3 Indicador negro de eriocromo T. Disolver 0,2 gramos
del indicador en 15 mi de trietanolamina y cinca ml de alkeohol
etitico absoluto. Esta solucion es esiable unos seis meses.

10.4 Procedimiento.

A 50 ml de 1a muestra e afiade dos ml de solucién ora
10.3.2) y dos o tres gotas de indicador (10.3.3) y se valora con
DTA 0,01 M (10.3.1) hasta que ¢l color rajo vira a color azul.

10.5 Cdiculos.

El contenido de magnesio expresado en mg por litro vendrd
dado por la siguiente formula:

mg Mg/litro = (V' - V} 4,864
Siendo:;

V = Volumen, en ml, d¢ EDTA 00l M consumidos en la
valoracién del calcio in método 9. )
V' = Volumen, en ml, de EDTA 0,01 M consumidos en (10.4).

1. Dwreza

A los efectos de esta reglamentacidn se entiende por dureza total
la suma de las concentraciones de calcio y magnesio obtenidas
segin los métodos oficiales y expresadas en miligramos de carbo-
nato de calcio por litro.

12. Cadmio

12.1 Principio.

_ Determinacién por espectrofotometria de absorcién atomica en
camara de grafito a una longitud de onda de 228,8 nm.

12.2  Material y aparatos.

f12.2.1 Espectrofotémetro de absercién atomica con cdmara de
grafito,

12.2.2 Material de vidrio previamente lavado con geido
nitrico al 10 por 100 (v/v) en zgua destilada y aclarado posterior-
mente con destilada.

12.2.3 icropipetas con terminales de plistico desechable.
12.3 Reactivos.
12.3.1

Agua ultraﬁtura_.
12.3.2 Acido clorhidnco ultrapuro (d = 1,19).

12.3.3 Acido nitrico ultrapuro (d = 1,51). .

12.3.4 Solucién de cadmio de un gramo por litro.

Disclver 1,000 gramos de cadmio en dcido clorhidrico 1:1 {V/V)
}12.3.2‘), diluir a un litro con agua ultrapura. Conservada en
rigorifico, es estable unos seis meses.

124 Procedimiento.

12.4.1 Obtencion de Ia curva de calibrado.
Plreparar 4 partir de la solucién patrén por diluciones sucesivas
con

r 100 de dcido nitrico, una serie de ﬂatmnes conteniendo
desde 0,1 a 50 microgramos de cadmio por litro.

Preparar un blanco de agua ultrapura conteniendo la misma
cantidad de dcido gue muestras y patrones,

Medir las absorbancias a 228,8 nm.

12.4.2 Determinacion.

Medir la absorbancia de la muestra conteniendo Ja misma
concentracién de icido que los patrones y blanco empieados para
obtener 1a curva de calibrado.

12,5 Cdleulo.

El contenide en cadmio se calcula a ir de la curva de
calibrado obtenida de la representacion grifica de las absorbancias
frente a las concentraciones respectivas.

Expresar el resultado en pg de cadmio por litro.

13(a} Alominio
13{a).} Principio

. Las soluciones diluidas de aluminio a pH 6,0, forman con
erioctomocianina R un complejo de color variable del rojo al
violeta, que se lee a 535 nm. La intensidad del color es funcion de
la concentracién del aluminio y sigue la Ley Lambert-Beer ¢n
intervale 0,05 a 0,2 mg de alumimo por litro.

13(a).2 Material y aparatos

13Ea).2.1 Espectrofotémetro con paso de luz de | cm o mayor.
13(a).2.2 Material de laboratorio, que debe lavarse con Acido
clorhidrico diluido y enjuagarse con agua destilada.

13(a).3 Reactivos

13(a).3.1 Solucién patrén concentrada de aluminio: Disolver
00 mg de aluminio metélico (R.A.) en 10 ml de dcido clorhidrico
concentrado, calentado suavemente. Completar a un litro con agua

También puede prepararse disolviendo 8,792 g de sulfato de
aluminjo y potasioc dodecahidrato [AIK(SO,);. lfH;O] en agua
destilada y completar a un litro.

13(a).3.2 Solucién patrén de aluminio: Diluir 100,0 ml de
cuallquui:ra 6:185]33 sglu%oné:cs anteriorcsdl}asta un litro.

m] = . 3¢ preparard diariamente.
13(a).3.3 ){nc?do sulfiirico 6N y 0,02N.
_ 13(a).3.4 Acido ascarbico al 1 por 100 en agua, de preparacion

. 13(a).3.5 Solucién tampén: Disolver 136 g de acetato de sodio
trihidrato en 500 ml de agua destilada, afadir 40 ml de 4cido
acético N y completar a 1 litro con agua destilada.

{3a).3.6 Sclucién concentrada de eriocromocianina R: Disol-
ver 300 mg de reactivo en 50 ml de agua destilada. Se ajusta el pH
a 2,9 empleando #cido acético al 50 por 100 y se completa el
volumen a 100 ml con destilada. Esta solucién es estable
durante un aiio, conservada en envase de material polimérico.

13{a).3.7 Solucién diluids de eriocromocianina R: Diluir 10
ml de la solucién anterior [13(a).3.6] hasta 100 ml. Esta solucién
tiene odo de validez de seis meses.

13(a).3.8 Indicador: Anaranjado de metilo al 1 por 100 en
agua destilada.

13(a).3.9 EDTA 0,01M: Pesar 3,7 g de la sal disédica de] dcido
etilendiaminotetracético y disolverlos en agua, hasta un litro.

1¥a).3.10 Hidréxido de sodio IN v 0,IN,

1 Xa).d Frocedimiento
13(a)4.1 Obtencién de la curva de calibrado:

En matraces aforados de 50 ml, introducir 0, 1,0, 10,0, 20,0
25,0 ml de solucion patrdn [13(2).3.2). Adadir | mi de dcidc
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afiirico 0,02 N y mezclar; 1 m! de solucién de 4cido
ascdrbico [1}a).3.4] y mezclar de nuevo. Adadir 10 ml de solucién
tampén (13(a).3.5] y 5 ml de solucién diluida de eriocromacianina
R {13(a).3.7). Homogenizar y lievar a 50 ml con agua destilada.
Efectuar las lecturas pasados entre 5 y 15 minutos en cubeta de
1 cm de paso de luz 8 535 nm.

13a)4.2 Valoracién dec la muestra
13¥a).4.2.1 En ansencia de fluoruros v polifosfatos:

Tomar 25 ml de muestra o una alicuota diluida a 25 ml,
afiadir unas gotas de indicador [13{a}).3.B] y valorar con #cido
sulfiirico 0,02ZN. Anotar el gasto ¥ desechar la muesira.

A otras dos muestras similares, en matraz aforado de 50 ml
afiadir la cantidad de sulfiirico 0,02N gestada anteriormente mis 1
mi en ¢xceso. A una de estas dos muestras que va 3 servir como
blanco s¢ le adade 1 ml de solucién EDTA [13(a).3.9] para
complejar el aluminio, ) .

Adicionar ahoma a las dos muestras 1| ml de dcido asedrbico
[13(a).3.4] y 10 ml de solucién tampédn [13(z).3.5] y mezclar. Por
altimo aﬂaglr 5 ml de eriocromocianing K [13(2).3.7] diluir a 50 ml
y bomogeneizar. Dejar desarrollar el color durante 5 minutos y
efectuar 1a lectura antes de 15 minutos.

13(a).4.2.2 En presencia de fluoruros o polifosfatos:

Si 1a muestra contiene fuorures se determina sy concentracién
y se afiadird a cada patrén la cantidad necesaria de fluoruro para
1gualar sy concentracaén con la de la muestra. Si contiene polifosfa-
10s, colocar 100 ml de muestra en erlenmeyer de 200 ml y afiadir
2 ml] de dcido sulfiirico 6N. Calentar sobre placa durante 9
minutos, procurando mantener 1a solucién préxima al punto de
ebullicién y el volumen en unos 25 ml. Una vez fria 1a solucidén
llevarla & pH 4,3-4,5 con hidroxido de scdio 1N, utilizendo
potenciémetro. Completar hasta 100 ml con destilada, me2-
clar y usar 25 ml como muesira. Tratar un blanco de la misma
manera, usando 100 ml de agua destilada,

13{a).5 Cdlculo

Se calculs por interpolacién en Is curva de calibrado del valor
obtenido para la muestra.
Se expresa en g de aluminio/litro.

13(b) Aluminio
13(b).1 Principio
Determinacién espectrofotometria de absorcién atdmica
con cimara de to a una longitud de onda de 309,3 nm.

LXb).2 Material y aparatos
13(b).2.1 Espectrofotémetro de absorcitén atémica con cAmara
1o

3(6).2,.2 Material de vidrio previamente Javado con icido
nitrico al 10 por 100 (v/v) en agua destilada y aclarado posterior-
mente con agua destilada. .
13(b).2.3 Micropipetas con terminales de material polimérico
desechables.

13(b).3 Reactivos

13(b).3.1 Agua ultrapura. .

13(b).3.2 Solucién patrén de aluminio conteniendo 1,000 g de
aluminio J}Ol’ litro. Dvsolver 1,000 g de aluminio en un volumen
minimo de dcido clorhidrico 1:1 (v/v). Dilwr 1 litro con #cido
clorhidrico al 1 por 100 (v/v) en agua destilada.

13(h).3.3 Acido nitrico ultrapuro concentrado.
; l)3{b).3.4 Solucidn de dcido nitrico ultrapuro al 0,2 por 100
v/v).

13b).4 Procedimiento
13(b).4.1 Obtencidn de 1a curva de calibrado.

Pregamr. a partir de la solucién patrén, por diluciones sucesivas,
en dcido nitrico Jl3(b).3.ye, una serie de patrones conteniendo
desde 0,02 mg a 0,05 m; aluminio por litro.

Preparar un blanco de agua ultrapura conteniendo la misma
cantidad de 4cido que muestras y pairones,

Medir las absorbancias a 309,3 om.

13(b).4.2 Determinacidn,

Medir la absorbancia de la muestra conmieniendo la misma
concentracidn de dcido que los patrones y blanco empleados para
obtener I3 curva de calibrado.

13(b).5 Cdleulo

El contenido de sluminio se calcula a_partir de Ia curva de
calibrado obtenida de la representacion grifica de las absorbancias
frente a las concentraciones respectivas,

Expresar ] conienido en miligramos de aluminio por litro.

14, Cinc
14.1 Principio.
Determinacion por espectrofotometria de absorcion atémica de
flama 2 una longitud de onda de 213,8 noi.
14.2 Material y aparatos.

14.2.1 Espectrofotémetro de absorcién atdémica.
14.22 Material de laboralorio exenio de cinc.

14.3 Reactivos.

14.3.1 _Solucién patrén de cinc, conteniendo un gramo de cinc
por litro. Drisolver |, g de cinc cn, aproximadamente, 8 m! de
acido cleorhidrice SN y completar a un Litro con agua destilada,

144  Procedimiento.

i4.4.1 Obiencidn de la curva de calibrado.

Preparar, a parur de la solucion patron, por diluciones sucesi-
vas, una serie conteniendo desde 0,1 hasta 2 mg de cinc por litro,

Medir las absorbancias a 213,8 nm, utilizando llama oxidante
de aire-acetileno, representandolas frente a las respectivas contra-
centraciones.

14.4.2 Determinacion.

Medir 1a absorbancia de la muestra en las mismas condiciones
que las empleadas para obtener la curva de calibrado.

14.5 Cdiculo.

El contenido de cinc se obtienc a partir de la curva de calibrado
obtenida de la representacién grafica de las absorbancias frente a
las concentraciones respectivas.

Expresar ¢l contenido en microgramos de cine por litro.

15. Cobre
15.1 Principio.

Determinacidn por espectrofotometria de absorcion atémica de
liama a una longitud de onda de 324,7 nm.

15.2 Material y aparatos.

15.2.1 Espectrofotdmetro de absorcidn atémica.
15.2.2 Materigl de laboratorio exento de cobre.

15.3 Reactiovos.

15.3.1 _Soluci6n patrén de cobre, conteniendo 1,000 g de cobre
por litro, Disolver, calentando con cwidado, en vitrina de gases,
1,000 g de cobre con, aproximadamente, 15 ml de dcido clorhidrico
SN, y 4 ml de agua oxigenada 2l 30 por 100 hasta disolucién total
Enfriar, trasvasar a un matraz aforado y completar hasta un litro
con agua destilada.

154  Procedimiento.

15.4.1 Obtencién de la curva de calibrado.

Preparar, a partir de la solucidén patron, por diluciones sucesi-
h\fnS. una serie conteniendo desde 0,1 hasta 5,0 mg de cobre por
1ro.
Medir las absorbancias a 324,7 nm, utilizando llama oxidante
de aire-acetileno, representindolas frente a las respectivas contra-
centraciones.

1542 Determinacion.

Medir la absorbancia de la muestra en las mismas condiciones
que las empleadas para obtener la curva de calibrado.

15.5 Caleulo.

El contznido en cobre se obtiepe a partir de la curva de
calibrado obtenida de la representacién grafica de las absorbancias
frente a las concentraciones respectivas.

Expresar el contenido en microgramos de cobre por litro.

16, Hierro
16.1 Principio.

Determinacién fpm' espectrofolometria de absorcion atémica
con camara de grafito a una longitud de onda de 248,3 nm.

16.2  Material y aparatos.
16.2.1 Espectrofotéretro de ebsorcién atémica con cdmara de

grafito.
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16.2.2 Material de vidrio, previamente lavado con dcido
nftrica al 25 por 100 (v/v), en agua destilada y aclarado posterior-
mente con agua destilada.

16.2.3 icropipetas con terminales de pldstico desechables.

16.3 Reactivas.

16.3.1 Agua ultrapura,
16.3.2 Acido nitrico ultrapuro (@ = 1,51).
16.3.3 Acido nitrico ultrapuro al 0,2 por 100 (v/v).

. 16.3.4 Solucién patrén de hicrro, conteniendo 1,000 g de
hierro por litro. Disolver 1,000 g de hierre en $0 m! de dcido nitrice
L: | (v/v) y diluir basta un litro con agua destilada.

164 Procedimiento.

16.4.1 Obtencidn de la curva de calibrado.

Preparar, a partir de 1a sclucién patrén, por diluciones sucesi-
vas, en &cido nitrico al 0,2 por 100, una seric d¢ patroncs
conteniendo desde 20 ug a 50 ug de hierro por litro

Preparar un blanco de ultrapura conteniendo la misma
cag;lgl%d de dcido que muestras y patrones, Medir las absorbanciag
a 2483 nm.

16.4.2 Determinacion.

Medir la absorbancia de la muestra, conteniendo la misma
concentracién de dcido que los patrones y blanco empleados para
obtener la curva de calibrado.

165 Cdlewlo,

El contenido de hierro se calcula a
calibrado, obtenida de la representacidn
frente a las concentraciones respectivas, )

Expresar el contenido en microgramos de hiefre por litro.

17. Manganeso

ir de 12 curva de
ca de las absorbancias

17.1  Principio.

Determinacién ’por espectrofotometria de absorcién atdémica
coli cdmara de grafito a una longitud de onda de 279,5 am.

11.2  Material y aparatos.

i!'.-'.2.1 Especirofotémetro de absorcion atémica con camara de
graio,

17.2.2 Material de vidrio, previamente lavado con dcido
nitrico al 10 por 100 iiv{v) en agua destilada, y aclarado posterior-
mente con agua destilada. .

17.2.3 icropipetas con terminales de plistico desechables,

17.3  Reactivos.

17.3.1 Agua ultrapura.
17.3.2 Acido nitrico ultrapuro (d = 1,51).
1733 Acido nitrico nltrapuro al 0,2 por 100 {v/v).
Acido clorhidrico ai 1 por 100. .
Solucién patrén de manganeso, contenicundo 1,000 g de
manganeso per litro,

. Disclver 1,000 g de manganeso, en un volumen minimo de
dcido nitrico 1: 1 (v/v), y diluir con 4cido clorhidrico al 1 por 100
{v/v), hasta un lro.

114 Procedimienio.

17.4.1 Obtencién de la curva de calibrado.
Preparar, 2 partir de la solucidén patron, por disoluciones
sucesivas en 4cido nitrico al 0,2 por 100, una serie de patrones

conteniendo desde 10 microgramos 2 20 microgramos de manga-
neso por litro,

Preparar un blanco de agua ultrapura, conteniepdo la misma

cantidad de dcido de muestras y patrones. Medir la absorbancia
a2 279.5 nm.

17.4.2 Determinacion.

Medir la absorbancia de Ia muestra, conteniendo la misma
concentracién de icido que los patrones y blanco empleados para
obtener la curva de calibrado,

17.8 Cdlculo.

[El contenido de manganeso se calcula & partir de Ja curva de
calibrado obtenida de Ia representacién gréfica de las absorbancias
frente a las concentraciones respectivas.

Expresar el contenide en microgramos de manganeso por litro.

18. Nitratos
(Método por ultravioleta)
1B.1 Principio.
Absorcidn de 12 radiaciéon ultravioleta por el i6n nitrato,

| por espacio de una

18.2 Muaterial y aparatos.

18.2.1 Espectrofotémetro apto para lecturas a 220 y 275 nm.
18.2.2 Matraz aforado de 50 ml.
18.2.3 Pipeta graduada de 25 ml.

18.3 Reactivos.

18.3.1 Agua ultrapura para preparacién de reactivos,

18.3.2 Soluci6n patrén de nitrato. Disolver 0,7218 g de nifrato
potasico en agua y diluir a un litro. Esta solucién contiene 100 mg
de IINI)Lqu litrp (solucién A).

uir 100 ml de la solucién A a lOOOnﬂcona%a., { ml
contiene 10 microgramos de N o 44,3 microgramos de NOj,

18.3.3 Solucién de 4cido clorhidrico IN.

18.3.4 Suspensién de hidréxido de aluminio. Disolver 125 g
de alumbre de potasio [KAl {$04);. [12H;30] en un litro de agua
Calentar a 60° C y adadir 55 ml de amoniaco concentrado,
lentamente y con a%tacién. Despuds de dejar la mezcla en reposo

ora llevarla a un vaso de dos litros y lavar el
precipitado por sucesivas adiciones y decantaciones con hasta
eliminacion de los iones cleruro, nitrate, nitrito y amonio. Final-
mente, después de la sedimentacion, decantar tanto liquide como
sea posible, resecrvando solamente la suspensidn concentrada.

18.4 Procedimiento.

18.4.1 Preparacién de la muestra. Si ésta presenta turbidez o
color, adadir 4 mt de la suspensién de hidréxico aluminico a cada
100 ml de muesira en un erlenmeyer, Agitar y dejar sedimentar
durante cinco minutos, Pasar a través de un filtro de membrana de
0,45 micrometros previamente lavado con 200 ml de agua ultra-

pura.

A 50 m! de la muestra clarificada, adadir | mi de solucién de
4cido clorhidrico IN y agitar.

1842 Construccién de l2 curva patrén. Tomar partes alicuo-
tas de (18.1.2.) y someterlas al procedimiento descrito en £8.4.3.).
La concentracion estard comprendida entre 0 y 30 ma/flitro de NOx

13.4.3 Determinacion. Leer en el espectrofotémetro las absor-
bancias a 220 nm y a 275 nm. El valor cero de absorbancia o 100
de trapsmitancia se obtiene con agua ultrapyra sometida al mismo
procedimiento.

18.5 Cgﬂculos.

Restar la lectura a 275 nm multiplicada por dos de la lectura a
220 nm para obtener la absorbancia debida al i6n nitrato.

Calcular el contenido en nitratos mediante comparacién con la
correspondiente curva patrén, teniendo en cuenta ¢l factor de
dilucién.

t18.6 Referencias.

1. Standard Methods (APHA. AWWA y WPCF) 15* Edicién.

19. Nitritos
19.1  Principio.

Reaccisn con el 4cido sulfanilico y posterior medida espectrofo-
tométrica del color desarrollado.

19.2 Material y aparatos.
19.2.1 Espectrofotdmetro que permita lecturas a 425 nm.

19.3  Reactivos.

.19.3.1  Reactivo de Zambelli. Diluir 250 ml de &cido clorhi-
drico concentrado con 500 ml de agua ultrapura. Adadir 5,0 g de
dcido sulfanilico y 7,5 g de fenol, calentando suavemente hasta
disolucién. Dejar enfriar y agregar 135 g de cloruro aménico.
Cuando todo estd disuelto completar hasta 1 litro con agua
ultrapura,

19.3.2 Amoniaco concentrada.

1933 Solucién patrdn concentrada de nitritos. A partir de
nitrito de sodio preparar una solucién que contenga 100 mg de ién
nitrito en 1 litro. Esta solucidn se¢ conserva hasta un mes afadién-
dole | ml de cloroformo y manteniéndola en refigerador.

19.3.4 Agua ultrapura.

194 Procedimiento.

19.4.1 Curva patrén. Preparar soluciones comprendidas entre
0,05 y 0,20 mp/litro de NO; a partir de (19.3.3) mediante diluciones
llevadas a 50 ml ¢on agua ultrapura sometida a idéntico trata-
miento que Ia muestra.

194.2 Tomar 50 ml de la muestra en un vaso y afadir
mediante pipeta 2 ml del reactivo (19.3.1), mezclar bien y esperar
durante diez minutes. A contnuacién aiadir con pipeta 2 ml de
{19.3.2}. Homogeneizar ¢l conjunto y esperar cinco minutos, Lleva
12 solucidn al espectrofotémetro y leer la absorbancia a 425 nm ¢
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oeta de 1 ¢cm de paso de luz. E] color es estable veinticuatro
Tas, . .

19.5 Caleuio.

Partiendo de los valores de sbsorbencia obtenidos, hallar,
medianie lz curva patrén, la concentracion de i6n nitrito en la
muesira,

20{a)Amonic
20{a).1 Principio.
Determinaciéon por electrodo especifico del tipo «Sensible 2 un

gas». . . . .

Se basa en medir la modificacién gue experimenta el pH de una
solucion interna del electrado, provocada al difundirse amoniaco,
a través de una membrana przmeable al gas hechs de un material
poroso hidréfobo. ) .

Como el electrodo mide concentracidn de NHj €8 necesario que
1odo el ién NHy se convieria em gas amoniaco, fo cuat es
imprescindible que ¢ pH de la solucion se encuentire en un valor
de i o superior. i .

El método es de aplicacidn para concentraciones comprendidas
enire 0,01 v 0,6 tro, expresadas on n amonio.

20§a).2 Material y aparatos.

20(a).2.1 Medidor digital para electrodos selectivos.

2((a).2.2 Electrodo selectivo o de amoniaco.

2{%2).2.3 Soporte para mantener el clectrodo formando un
dngulo de 20° con la vertical.

20(a).2.4 tador magnético. )

206a)2.5 aterial de uso corriente ¢n ef laboratorio.

20{a}.3 Reactivos.

20(a).3.1 Solucién patrdn concentrada de cloruro aménico de
1.000 mg/liltro de ién amonio. Pesar 0,297 g de cloruro amg-
nico p. a., disolver en agua exenta de ién amonio y aforar a 100 ml

20{a).3.2 Solucién ds cloruro aménico de 100 mg/litro de ién
amonio, obtenida por difucién de la anterior,

20¢a).3.3  Solucién de hidréxido sadico TON,

20{a).3.4 Solucidn tampon de pH=4, con adicién de cloruros,
de tal manera que resulte una concentracidn de este i6n 0,1N.

20(a).4 Procedimiento.

2(a).4.! Conservacién de la muestra. Si ésta no va a ser
analizada inmediatamente, se la debe acidificar a pH 6 aproxima-
damenie con &cido clorhidrico 1N.

20{a}.4.2 El electrodo se conservard sumergido en una solu-
cién de cloruro de 1 por 100. Antes de su uso se introducird unos
diez minutos en ia solucion 2{¥a}.31.4.

20(2).4.3 Comprobacion de! funcionamiento correcto del elec-
trodo. Se rrata de determinar a pendiente de la ecuacidn de Nerst,
definida como ¢ cambio de potencial cuando la
concentrzcidn cambia con up fector 10. ]

Poner 100 ml de agua exenta de amoniaco, afadir 1 ml de
solucién 2((z2).3.3. . )

introducir ¢l electrodo, agitando continuamente, N

Afadir ] ml de solucién 20(a)3.l. Dejar que se estabilice y
medir el petencial, .

Afadir 10 mi de la misma solucidn 20(a).3.1. Dejar que se
estabilice y medir el potencial. o . .

E! estado del clectrodo ¢s satisfactorio si la diferenciza enire
ambas lecturas es 56 +2 mV a 20" C.

2({a).4.4 Curva de calibrado. En un vaso poner 1 litro de agua
exenta de amoniaco. Afadir 10 mi de solucién 20(a}.3.3. Agitando,
sumergir €] electrodo y cuando la lectura se estabilice, ir adadiendo
su;;esi\'amcn!c vohimenes de solucién 20{a).3.2, segin la siguiente
tabla.

Volumen m“‘mh-;
0.t mi 0,01
Q0,1 ml 0,02
0,2 mi 0,04
0,2 mi 9,06
04 ml 3,10
20 ml 0,30
20 ml 0,50

Tomar las lecturas de potencial después de cada adicién,
esperando ¢ tiempo necesario para que s estabilice.

Representar potenciales frente 8 concentraciones en papel
semilogaritmico.

La curva debe hacerse diariamente.

20{a).4.5 Medida de la muestra. Los &mrones y las muestras
deben estar a la misma tempematuma. Colocar ei electrodo en
2(Xa).3.4 durante unos minutos. Lavar e introducir el electrodo en
50 mi de muestra, agitando continuamente. Afadir 0,5 ml de
solucién 20(a).3.3, y esperar a que la lectura se estabilice.

20(a).5 Cdlculos.

La concentracion de idn amonio se obtiene por interpolacion en
la curva de calibrado.

20(b) Amonlo
{Mérodo Colerimétrico}
Principio.

20{b3. 1
Formacitn de un complejo amarilio-pardo rojizo I que
se obtiene cuando se mezcia el reactivo de er (I;Hg JIK) con
una solucidn acuosa conteniendo idn amonio. La el color
es funcidn de} i6n amonio presente, y se determina por colorimetria

20(b).2 Material

20(b).2.}1 Marerial de uso corrienic en ¢l laboratorio.
20(b).2.2 Espectrofoiémetro que permita lecturas a 410 nm y
e luz de 1 cm o mayor.
20(b).2.3 Equipo de drestilecién, necesario si 52 empiea ia
técnica de destilaci6n previa, y gue consta de un matraz de [ litro
de capacidad, con a un refri te vertical dispuesio direc-
tamente en ¢l mwte receptor. Todo &l equipo deberd ser de

vidrio pirex o simtar.
20(0).3  Reactivos.

}.3.1  Reactivo Nessler. Disolver 100 3 de ioduro merci-
rico ahnidro y 70 g de ioduro potisico anhidro en un pequefio
volumen de agua exenta de amoniaco; estz disolucién
lentamente con agitacidn, a una solucién tria de 160 g de hidréxido
de sodio en 500 ml de agua exenta de amoniaco, diluyéndose el
conkumo hasta 1 litro con la misma agua. i
I reactivo debe producir e color caracterfstico con 0,1 mg de
ién ameonio/! litro, dentre de los diez minutos siguientes a su
adicién, y no debe producir un precipitado con pequefias cantida-
des de amoniaco en un intervalo de tiempo de dos horas.
20(b).3.2 Solucién paron de ién amonio, Disolver 2,969 g de
cloruro aménico anhidro en agua des exenta de amomaco
hasta ] litro. { mal de esta solucion equivale a } mg de idn amonio,
20(b).3.3 Solucién patrén de mirégeno amoniacal. Diluir 10
mi de Ia solucién madre hasia | litro con agua exenta de amoniaco.
1 ml de esta solucion equivale a 0,01 mg de i6n amenio,
. 2(b).34 Solucién de hidroxido de sodic 6N (240 g de
hidréxido de sodio en Iga destilada hasia | litro).
20(b).3.53 Solucion de sulfaip de cinc al 10 por 100.
20(b).3.6 Solucién de tartrato sodico potasico, Disolver 30 g
de tartrato sddico potdsico. 4H;0 en 100 mi de 2gua exenta de
amoniaco.

20(b).Procedim:‘emo,

Introducir 100 ml de sgua problems en ua erlenmeyer de 250
mi; atadir 1 m! de solucion sulfito de cinc, agitar y a;r:far 0,4-0,5
mi de hidréxido de sodio 6N para obiener un de 10,5
aproximadamente. reposar iz muestra us para que
sedimente e} precipitado, debiendo quedar el liquido sobrenadante
incoloro y transparente.

Centri St £5 NCCCSATio,

Tomar 50 ml gel liquido sobrenadante o una porci6n alicuola
del mismo, diluida a 30 ml, si ¢ contenido de amoniaco es tlevado,
agregar dos gotas de solucidn [20(b).1.6} para evitar Ia precipitacién
de los iones cak:u;:sir= ¢ presentes, agitando bien. Afiadir |
ml de reactivo Nessler y homogeneizar. Esperar diez minutos y leer

m
en el espectrofotdmetro 1 intensidad del color desarroliado
a 410 nm.

20(b).7 Cdiculos.

Sc realiza a ir de 1a curva de calibrado obtenida por fecturas
en el especirofotémetro de las soluciones pairén somelidas a
igéntico tratamiento que la muestra, } )

El resultado se expresa en mg de idn amonio por htro.

21. Oxidabllidsd

21.1 Principio.

Valoracion de las sustancias presentes en ¢f agua, oxidables por
gs permanganato de potasio, efectuada en condiciones normaliza-
5,
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21.2  Material y aparatos.

21.2.1 El de uso normal cn técnicas volumétricas. )

21.2.2 Martraces erlenmeyer de 300 ml, que se usardn exclusi-
vamente fnra esta determinacién. Se preparan poniendo en cada
uno de cllos unos 100 mi de agua uitrapure, 1 -2 g de piedra
pomee, procediendo exacltaments como en una determinacién de
oxidabilidad; se vierte el contenido y sin lavarlos, estardn 2 punto
para iniciar £ andlisis.

21.3 Reactives. :

21.3.7 Agua uitrapura, pam fa preparacién de todos los
Teactivos.

21.3.2  Selucién del dcido sulfitrico al 25 por 100 {V/V).

2i.3.3  Solucidn de dcido oxdlico O,IN.

21.3.4 Solucidn de dcido oxdlico 001N 1\f;rr:zr.»z\rzn.‘xa en ¢l
momento de su uso, a partir de 1s solucion 0,IN (21.3.3).

2835 Solucién 0,0IN de permanganato potdsico.

Se debera determinar su factor (F} en el momento de su empleo,
con la solucidn de dcido oxdlice (21.3.4).

21.3.6 Piedra pémez calcinada.

21.4 Procedimiento.

En un matraz erlenmeyer (21.2.2) debidamente preparado poner
100 mi de muestra, adadir 5 mi de dcido sulfirico (21.3.2) y de §
a2gde Eiedra pémez {21.3.6} y st calienta hasta cbullicidn. A la
solucién hirviente se le afiaden 10 mi de permanganato {21.3.5) v
se manticne en ebullicién suave diez minutos. i .

§i ta muestra contiene sulfuros y/o nitritos se eliminan hir-
viendo unos diez quince minutos antes de la adicién de permanga-
naio; ¢ agua evaporada s sustituye por agua ultrapura antes de
continuar el ensayo. Pasados los diez minutos s¢ aiiaden 10 mi de
acido oxdlico {21.3.4) y se continia ia ebullicidn hasta transparen-
cia completa. ] .

Se valora con permanganato hasia coloracidn rosada persis-
tente,

21.5 Cédlculos.

La oxidabilidad se expresa en mg de oxigeno consumido por
liteo de agua y viene dada por

(10+V) F-10x0,8
Siendo:

F = Factor del permanganato.
V¥ = Volumen, en ml, de permanganato de potasio gastado en la

valoracidn.
22. Fésforo total

221 Principio.

Reaccién en solucidn diluida de los ortofpsfatos con vanado-
molibdato de amonio en medio &cido v posterior medida del color
amarilo desarroliado. Este método es aplicable a cantidades
superior a 200 Mg de fésforo por litro.

22.2 Material y aparatos.

2221 Sistema de digestién.-Sistema calentado por gas o
eléctricamente provisio deé campana extractora de humos. Son
aproglados los utilizados para digestion microkjeldahl.

22.2.2 Frasco microkjeldahl.
49‘:}22.2.3 Espectrofotémetro capaz de cfectuar lecturas de 400 a

nm.

22.2.4 Aparato de filtracién y papel de fitro Whatman
nimero 420 o equivalente.

22.3  Reactivos.

22.3.1 Solucién acuosa de fenolftaleina.

2232 Solucién de hidréxide de sodio 1N.

2233 Carbén activo exento de fosforo. Lavado con agua
destilada para eliminar las particulas finas.

2234 Reactivo vanadato-molibdato.

Solucién A: Disolver 25 g de molibdato aménico tetrahidrato
{{NH?@MO}O;;. 4H,0} en 300 m] de agua destilada.

Solucion B: Disolver 1,25 g d¢ metavanadato amoénico (VO3NHy),
por calentamientc 2 ebullicién en JOU mi de agua destilada.

Enfriar F adicionar 330 ml de 4cido clorhidrico concentrado.

Enfriar la solucién B a la temperstura del laboratorio, verter la
solucion A en la solucién B, mezclar v diluir a | liro,

22.3.5 Solucidn patrén de fésforo, Disolver en agua destilada
219,5 mg de fosfato monopotdsico anhidro y diluir a 1000 mi; I mi
de esta solucién contiene 50 Mg de fésforo.

22.3.6 Acido nilrico concentrado.

223.7  Acido sulfiirico concentrado.

22.3.8  Solucién de dcido clorhidrico (1:1) V/V,

22.4  Procedimienio.

22.4.0 Digestion para fésfore total-En un frasco microkjel-
dahl, medir una muestra conteniendo la cantidad de fisforo
deseada {se determinard segin {22.4.2)). Adadir ! ml de acido
sulfiirico concentrado y 5 ml de dcido nitrico concentrado. Digerir,
concentrando hasta un volumen de I mi y continuar hasta que Ia
solucién se haga incolera al eliminar ¢l dcido nitrico. )

Enfriar y adicionar aproximadamente 20 ml de agua destilada,
un gota de fenolftalefna y la solucién de hidréxido de sodio IN
necesaria para producir una débil coloracién rosa. Transferir la
solucién neutralizada, filtrando si es necesario, a um matraz
volumétrico de 100 ml. Adicionar las aguas de lavado del filtro al
matraz y ajustar ¢f volumen de la muestra a 100 ml cont agua
destilada. )

22.42 Determinacion del fosforo.—-Si ¢l pH de I8 muestra es
superior a 10, adicionar unas gotas de fenolftaleina a 50,0 mi de
muestra y eliminar ¢l color rojo con solucién de dcido clorhidrico
(22.3.8} antes de dilnir 8 100,0 ml. .

8i la muestra tiene exceso de color, agitar unos 5¢ ml con unos
20{% mg de carbon activo en un crienmeyer durante cince minutos

trar,

Poner 35 ml 0 menos de muestra conteniendo 0,05 a 1,0 mg de
fesforo en un matraz volumétrico de 30,0 mi. Adicionar 10 de
reactivo vanadato-molibdato (22.3.4) y diluir hasta el enrase con
agua destilada, Preparar un blanco de 12 misma forma.

Pasados diez minutos, medir Ia absorbancia de la muestra Frente
&l blanco, a una longitud de onda de 400 a 4%} nm.

El color es estable durante dias. )

22.43 Curva de calibrado.—A partir de la solucidn pairon de
fésforo (22.3.5) pre ia curva de calibrado en matraces de 50 ml
con un contenido desde 0,05 mg de fosforo a 1,0 mg de fésforo y
conlinuar COmo para la muestra.

22.5 Cdlculos.

El contenido er fosforo por litro de muestra, vendrd dado por:
p x 000
mg de fosforo/flitro =

Siendo:

E/- Peso, en mg de P, en 50 mi de volumen final,
= Volumen, en mi, de muestra.

23, Radiactividad
231 Principio.

A efectos de la presente reglamentacion, la radiactividad de una
muestra s¢ tomard como suma de las denominadas actividades
a-total y f-total de la citada muestra.

Las actividades a-total y P-total deberdn tomarse en ¢f
sentido de estimacién orientativa de la verdadera actividad de una
muestra o sustancia radiactiva. La actividad e - total no incluira el
radén hibre existente, para lo cual se normalizaré un intervalo de
tiempo de dos dias desde la terminacién de la preparacidn hasta el
comienzo de la medida, con objeto de minimizar la contribucién
de los descendientes solidos de dicho gas radiactivo. La actividad

- total no incluye la actividad debida a radionucleidos emisores

de baja cmergia como ¢l tritio, asi mismo, habrd de prestarse
especial cuidado con los radionucleidos cuya forma fisica o
quimica sea tal que se conviertan en voldtiles y escapen de la
muestra en ¢l proceso de preparacién de la misma.

23.2 Material y aparatos.
2321 Material comiin para ambas determinaciones.

23.2.1.1 Matenal de uso corriente en ¢l laboratorio.
23.2.1.2 Placa calefactors regulable.
23.2.1.3 Balanza analitica

2;!.2.2 Material especifico para determinar la actividad a-
total.

23.2.2.1  Contador de centelleo SZn {Ag) con un rendimiento
¢ eficiencia de deteccién para ¢l americio - 241 {Am - 24) superior
al 40 por 100, en 2 n y un fondo no superior a 0,010 cuentas por
minutos {¢.p.m.)].

23.2.2.2 Discos de sulfuro de cine (SZn - Ag) de un solo uso.
. 23223 Planchetas de acero inoxidable (18/8), cuyo fondo sea
inferior a 0,010 c.p.m. )

23.2.2.4 Elcontaje se puede realizar por cualquier otro proce-
dimiento (contador proporcional, barrere de silicio), siempre y
cuando se cumpian especificaciones de 23.2.2.1, en cuanto a
eficiencia ¥y fondo totel del sistema.

1513.2.3 Material especifico para determinar la actividad p
{otal.
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-3.2.31 Detector proporcional con sistema de anticoinciden-

con objeto de disminuir ¢f fondo del sistema de deteccion y con

. rendimiento, ¢ eficiencia, de deteccidn supernior al 40 por 100 en
it para estroncio, 50 en equilibrio con su descendiente ¥ ¢On un
ndo mferior a 1 c.p.m. para una superficie de deteccion de 10
ntimetros cuadrados.

23.2.3.2 Planchetas de acere inoxidable adapiadas a! didmetro
il del detecior.

23.2.3.3 Fl conlaje se pucde realizar por cualguier otro porce-
:miento {plistico de centelleo, ..}, siempre y cuando se cumplan
.si especificaciones de 23.23.1, en cuanto a clicienda y fondo total
=} sistema.

23.3  Reactivos.

23.3.1 Reactivos para determinar la actividad a - total.

23311  Acido nitrico (HNG,) p.a. concentrado.

23.3.1.2 Solucién pairén de smericio - 241 con cenificado de
alibracién,

2? 0% 1.3 Solucién de carbonato de sodio (Na,CO;). 2,8
wr

23.3.2 Reactivos para determinar la actividad f - total,

23.3.2.1 Solucién patrén de estroncio 90/ytrio 50, con certifi-
:ado de calibracién.

2?0362 .2 Sclucién de carbonato de sodio (Na,COy) al §
201

23323 Acido nitrico (HNO;) IN.

23.4  Procedimiento.
2341 Determinacién de 1z eficiencia y la auloabsorcion.

23.41.1 Actividad o - tomal.

A pastir de 23.3.1.2 y 23.3.1.3, preparar ona serie de disolucio-
:f;; de idéntica actividad y cantidades crecientes de carbonato de

0.

Con estas disolociones Dprepanar scrie de planchetas
(23.2.2.3), cuya actividad sez de! orden dc IOBq ¥ suscspes?rca
misicos o densidades superficiales varfen entre O y 2 mg/

Tarar dichas planchetas, evaporar susvements sobrc ellas fas
diversas disdhuciones, Devar a sequedad, pesar, calcular el residuo
por diferencia y calcular ¢f espesor mésico o dens:dad superficial,

Las planchetas asi preparadas se miden en ¢ contedor durante
un tiempo superior a 100 minutos, representando en una grafica,
denominada «curva de atenoacién o autoabsorciény, los valores de
eficiencia frente a los de espesor miisico utilizado.

23.4.1.2 Actividad B - total.

A partir de 23.3.2.1 vy 23.3.2.2 proceder como en 23.4.1.1.

la actividad de las planchetas {23.2.3.2) debe ser del crden
del 01008:'5% Yy sus espesores midsicos deben variar entre 0
¥ mg/cm

Las pianchetas asf preparadas se miden en el contador durante
un tiempo superior 2 10 minutos, representando en una grifica,
denominada «curva de atenuacidn o autoabsorciony, los valores de
eficiencia frente a los de espesor mdsico utilizado.

2342 Preparacidn de is moestra.
23421 Actividad o - total,

- En un vaso de precipitados poner un volumen de agnaapt = 1
con (23.3.1. 19 cuyo contenido en sales no supere el cspesor mésico
de 2 mg/cm”, Eveporar hasta un volumen de 1-2 mi A continua-
cidn transferir &} concentrado a una plancheta (23.2.2.3), Vid-
mente tarada. Lavar bien el vaso con el minimo posible de agua
destilada, incorporando las aguag de favade a la plancheta. Lievar
a sequedad Pesar ia ¥ calcular cl peso del residuo por
diferencia. Colocar ¢t disco de sulfuro de cinc (23.2.2.2) sobre la
plancheta Guardar las planchetas durante up minimo de dos dias
en un desecador antes de Ia medida

23.42.2 Actividad f - total.

Exn un vase de precipitados, poner 200 mi de agua ¢ &l volume P

apropiado no sobrepasar el espesor maésico de 10 cm
A!hgu' mPam("S 32. 3’)y eviporar hastz un volumen ;pr(:nx%ado
de § mi. A continuacién transferir es1os § ml 2 una planchefa
{232.32), prevmnentc urada. Lavar b.wn el vaso con un m{mmo
de agua destilada pasible ¢ incorporar ‘:ﬁ

Lievar a sequedad. Pesar Ia plancheta y calc el res:duo Y :I

espesor misico.
2343 Hepamm&nde etes prra I medida del fondo,
(23425), irando oa's Tugar g demitnda, s A
utilizando en s agpua .
2344 Medida de las muestmas.

23.44.1 Actividad a - total.
mﬁamlnmdchsmmyhsdelmfondmsecobmcn
un contador de cenitelleo de sulfure de cine {23.2.2.1), durante ung

hora. A contipuacién se miden durante un tiempa minimo de 1.000
minulcs.

234,42 Actividad B - towal.

Las planchetas de 1a mueswra y los fondos se miden en el
contador proporcional (23.2.3.1), durante un tempo minime de
100 minutos

235 Cdiculos.

231.5.1 Cdlculo de la eficiencia y de la auioabsorcion,
Tante para la aclividad a-total como §-total, se obiene
mediante ka siguiente firmala

100 x Cm
N

Rm =

siendo:

Rm = Eficiencia de deteccidn para el espesor mésico m y 1z energia
del aipericio - 241 o estroncio - 90, en equilibrio con sus
descendientes segin se trate de cdlculo de eficiencia para
radiacién o o B, respectivamente.

Cmm = Ndmero totet de tmpulsos por minuto corregidos de fondo,
registrados por ¢l sistema de deteceion.

N = Namero de particulas o o B pot minirto (segtin la medida a
efectuar), emitidas en 4 x por 1a soluciés patrdn sembrada
en ia plancheta.

2352 Célonlo de La actividad de la muestra.

La actividad o -1otal {(A), expresada en Ba/litro y referida al
americio - 241, y In actividad 8 - wM(Ame Bqlim‘oy
referida al estroncio - 90/ytria - 90
siguiente fSrmouda:

C-Fx 105

Aw —eamm e
60x Rmx V

x 105

siendo:

C = MNimero total de impulsos por minuto registrados por el
nstema de conigpe de la muesira

F = Numero de impulsos por minute de una plancheta de fondo
con ¢l mismo sisterna de deteccidn y contaje.

Rm = Rendimiento o eficiencia de detectién parz la densidad
superficial 0 espesor misico de la muesira a medir (conjunto
de planchetz mds depdsito), obtenido de las curvas de
autoabsorcion o atenuacion {incluida la retrodispersion)
obtenidos en {23.4.1.1) ¥ (23.4.1.2).

V = Volumen en ml de ia muoestra.

23.5.3 Cilculo del error de Iz actividad,
Pmunintervniadeconﬁanzadel%mw‘elcmdrh
actividad {e) vendrd dado por la siguiente IGrmula:

2x 1G5 C F

_...—_x e ——
0xRmxV Tc T

siendo;
Te=Tiempo total de medida de 12 muestra en minutos.
Tf= Tiempo total de medida del fondo en minulos.

No se tienen en cuenta los errores del patrén de calibrado y det
resto del procesa por considerarse gue no son significativos frente
a los demas.

23.6  Limite de deteccidn.

 El limite inferior de deteccion (LI1J) se obticne mediante la
siguiente fdrmula:

4,66 x 105 F

LD i—o—— e ———
0xRmxY T{

237 Expresfdﬁ de los resultados.

Tanto para la actividad a - total como - total en el caso de que
<l eror de Ia actividad (g) sea superior & 12 actividad medida de la
muestra (A), €] resultado se expresa como inferior al limite de
dcteenﬁnt(l.ll)) En ¢l resto de los casos, el resultado se expresard
como &

21.8 Gbservaciones.

2381 La unidad en el Sistema Internacional de b actividad
de una fuente madiactiva es ¢l begoefelio = | desintegracidin por
scsundo), sus equivalenciss con ¢ picoturio (pCi) sox

| pi- 0037 B,



