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RESUMEN

Se realizo la cuantificacion de la concentracién de clorofila (a) en diferentes
puntos del Lago Titicaca ademas de otros ensayos fisicoquimicos en muestras
liquidas, en el Mddulo de aguas del Laboratorio de Calidad Ambiental (LCA) del

Instituto de Ecologia de la Facultad de Ciencias Puras y Naturales.

En la determinacion de clorofila “a” se realizo pruebas por el método de
Fluorometria, posteriormente se verifico los datos con un estandar solido con el
que el equipo cuenta. Posteriormente se verifico con patrones de referencia
obtenidos a partir de espinaca, y se utilizo Muestras de Referencia para la

determinacién de nitrogeno total y fosforo soluble.

Este proyecto también contribuyo a verificar la determinacion de los pardmetros
que realiza el LCA como ser: pH, conductividad, turbidez, demanda bioquimica
de oxigeno (DBO), demanda quimica de oxigeno (DQO), cloruros, fosfatos,

sulfuros, sulfatos. Ademas de la determinacién del control de calidad.

En el Laboratorio de Calidad Ambiental se trabajo de manera ordenada,
siguiendo normas internas para el cumplimiento de las actividades propuestas.
En cuanto al andlisis de las muestras se emplearon normas y procedimientos
reconocidos internacionalmente, y contribucién con los conocimientos que se

obtuvieron a lo largo de la carrera de quimica.
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CAPITULO 1

1 CONSIDERACIONES GENERALES

1.1 INTRODUCCION

En el presente trabajo se desarrollo la determinacion de clorofila “a” y los
ensayos fisicoquimicos realizados en muestras de agua del Lago Titicaca, en el
Laboratorio de Calidad Ambiental (L.C.A.).

Para la elaboracion de este trabajo se obtuvo informacion de los métodos
validados por el Laboratorio de Calidad Ambiental, los pardmetros como ser:
pH, Turbidez, conductividad, sulfuros, sulfatos, cloruros, fosforo, nitrégeno total,
nitratos, nitritos, solidos totales, solidos disueltos, solidos suspendidos, DBO
(demanda bioquimica de oxigeno), DQO-5 (demanda quimica de oxigeno-5) y
clorofila “a” son parametros analizados por métodos cuantitativos los que

pueden ser reportados a la sociedad boliviana.

La determinacion de clorofila “a” en muestras de agua nos permite una
estimacion suficiente de la concentracion de algas fitoplantonicas (algas
microscopicas) e indirectamente la actividad biologica con la que se desarrollan
los procesos de eutrofizacion debido a que es el principal componente es la
productividad primaria, que estd directamente relacionando pigmento
fotosintético presente en las algas. La clorofila-a también es un indicador del
grado de contaminacion de los ecosistemas acuaticos y un importante indice

del estado fisiologico del fitoplancton.



1.2 JUSTIFICACION

Es necesario realizar la cuantificacion de los componentes basicos en muestras
de aguas potables, superficiales y residuales, para su mejor estudio y su

aplicacion.

El Laboratorio de Calidad Ambiental (LCA) perteneciente al Instituto de Ecologia
(LE.) dependiente de la Facultad de Ciencias Puras y Naturales de la
Universidad Mayor de San Andrés, es uno de los laboratorios que cuenta con
equipos de tecnologia avanzada y tiene la facultad de apoyar a la investigacion
de las distintas areas quimicas, bioquimicas y bioldégicas. Ademas presta
servicios de analisis a la sociedad en las siguientes &reas: Suelos, aguas,
Metales Pesados y Microbiologia, respondiendo asi a las exigencias y

necesidades requeridas por la sociedad.

Una de las ventajas del LCA, permite al estudiante acceder a toda la
informacion y el apoyo logistico en campo y laboratorio, permitiendo de esta
manera concluir el trabajo de forma eficiente y eficaz en los tiempos

establecidos para la conclusion de la actividad de pasantia de investigacion.



CAPITULO 2

2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

"

Determinar clorofila “a” y realizar ensayos fisicoquimicos en muestras de

agua en el Laboratorio de Calidad Ambiental (L.C.A.) modulo de Aguas.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Determinar la concentracion de clorofila “a” por el método de fluorescencia

aplicando un estandar solido de referencia.

Determinar la concentracion de nitrégeno total y Nitratos por el método
Kjendhal aplicando una muestra de referencia interna (M.R.l.) y Muestra de

Referencia Certificada (M.R.C.) en aguas.

Realizar la validacién de los métodos y las normas con las que se realiza el

analisis en las muestras en agua.

Obtener los conocimientos para la conservacion y tratamiento de las

muestras durante la toma de muestras.

Obtener conocimientos de los procedimientos para realizar el analisis en

cada parametro fisicoquimico en muestras de aguas.

Adquirir la habilidad en el manejo de materiales y equipos usados durante

el andlisis en el modulo de aguas.

Adquirir la habilidad en el manejo de materiales y equipos utilizados durante

el andlisis en el modulo de aguas.



CAPITULO 3

3 FUNDAMENTO TEORICO

La naturaleza quimica del ambiente acuatico, juega un papel primordial en el
establecimiento y mantenimiento de la poblacion acuatica; pero en la
misma forma que las condiciones quimicas afectan a la vida, también los
organismos afectan a las algas verdes que son capaces de sintetizar su propio

alimento.

La eutrofizacion constituye un efecto demostrado del impacto del hombre sobre
los cuerpos de agua dulce; es un término multifacético que esta asociado a un
aumento de la productividad, por lo cual es importante estudiar la productividad
primaria relacionada con la clorofila “a” en relacién a los parametros fisicos,

quimicos y biéticos ambientales.
3.1 CLOROFILA

La clorofila es un pigmento verde que presentan los vegetales, algunas algas
(protistas), cianobacterias y en todos aquellos organismos que contienen
cloroplastos en sus células, lo que incluye a las plantas, su nombre viene de las
palabras griegas xAwpog, "verde" y @UAAov, "hoja". La clorofila es una
biomolécula extremadamente importante, critica en la fotosintesis, proceso que

permite a las plantas absorber energia a partir de la luz.

3.1.1 ESTRUCTURA DE LA CLOROFILA

La estructura de la moléculas de clorofila tiene dos partes: un anillo
de porfirina (sustituida con pequefios grupos enlazados, sustituyentes) y una
cadena larga llamada fitol es untetrapirrol, con cuatro anillos pentagonales

de pirrol enlazados para formar un anillo mayor que es la porfirina. La

4


http://es.wikipedia.org/wiki/Mol%C3%A9culas
http://es.wikipedia.org/wiki/Porfirina
http://es.wikipedia.org/wiki/Tetrapirrol
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hemoglobina de la sangre y otras proteinas contienen también una porfirina,
que en ese otro caso constituye lo principal de un grupo 'hemo'; y también se
encuentra porfirina en la estructura de la vitamina Bj,. ElI grupo hemo contiene
un atomo de hierro (Fe); la porfirina de la clorofila lleva en lugar equivalente un
atomo de magnesio (Mg?"). El fitilo (o resto de fitol; llamamos resto o residuo a
la parte de una molécula incorporada a la estructura de otra mayor) es una
cadena hidrocarbonada con restos de metilo (-CH3) a lo largo. Tiene, como
todas las cadenas organicas basadas sélo en C e H, un caracter “hidréfobo”; es
decir, que repele al agua. La cadena del fitilo sirve para anclar la molécula de
clorofila en la estructura anfipatica de los complejos moleculares en que residen

las clorofilas.

W WU | cuomomna s - —,
Ow=C o' © /H

! L | corora & = —c

=0

Figura Estructura de la clorofila

3.1.2 FOTOSINTESIS

La fotosintesis no solo proporciona hidratos de carbono para la produccion de
energia en las plantas y los animales, sino que constituye también la principal
via a través de la cual el carbono vuelve a entrar en la biosfera, es decir, el
principal medio de fijacion del carbono. Ademas, la fotosintesis constituye la

principal fuente de oxigeno en la atmosfera terrestre.

Antes de la evolucién de los organismos fotosintéticos, la atmosfera de la tierra

carecia probablemente de oxigeno (aunque era abundante el dioxido de


http://es.wikipedia.org/wiki/Hemo
http://es.wikipedia.org/wiki/Anfip%C3%A1tico

carbono). Los organismos pre fotosintéticos debieron utilizar para su
metabolismo moléculas de elevada energia sintetizadas de forma abidtica.

Sin la aparicion de la fotosintesis, estas fuentes de energia se hubieran

consumido por completo y la vida hubiera desaparecido

3.1.3 PROCESOS BASICOS DE LA FOTOSINTESIS

En el proceso real de la fotosintesis intervienen muchos pasos intermedios.
Ademas, una exosa en si no es el principal hidrato de carbono obtenido. Por lo

tanto, la reaccion fotosintética suele escribirse de esta forma mas general:

Energia luminosa

CO, + H,O — [CHzo] + O,
en donde [CH,0] indica un hidrato de carbono general.

Dado que la combustién de los hidratos de carbono para producir CO;, es un
proceso oxidativo, la conversion del CO, en hidratos de carbono debe
comportar una reduccién del carbono. En la reaccién precedente, el H,O es el
agente reductor ultimo, como ocurre en las plantas, la mayoria de las algas y
las cianobacterias. Sin embargo en muchas bacterias existen procesos

fotosintéticos que utilizan otros reductores.

La energia luminosa no puede utilizarse para impulsar esta reaccion, y el H,O

no reduce al CO, directamente en ninguna de las circunstancias conocidas.

3.1.4 CLOROPLASTO

En todas las plantas superiores y las algas, los procesos fotosintéticos estan

localizados en unas organelas denominadas cloroplastos. En las plantas la
o)



mayoria de los cloroplastos se encuentran en células situadas bajo la superficie
de las hojas (células mesofilas). Cada célula puede contener entre 20 y 50 de
estas organelas. Las algas eucariotas tienen también cloroplastos pero a

menudo se encuentra tan solo uno muy grande en cada célula.

Como las mitocondrias, los cloroplastos son semiautonomos, poseen propio
DNA que codifica algunas de sus proteinas, existen muchos datos que indican
que los cloroplastos han evolucionado a partir de organismos unicelulares
similares a las cianobacterias. Estos fotosintetizadores procariotas no contienen
cloroplastos sino que contienen estructuras membranosas que desempefia el

mismo papel que las membranas de los cloroplastos.

Se cree que en una fase temprana de la evolucién, los organismos unicelulares
primitivos captaron procariotas similares a las cianobacterias y que finalmente
esta relacion pasé a ser simbidtica: las organelas fotosintéticas dejaron de ser
capaces de realizar una vida independiente, y las algas pasaron a depender de
ellas como fuentes de energia. En la actualidad, algunos genes de los
cloroplastos estan codificados en el genoma de la organela, y otros en el nicleo

de la célula.

La estructura interna de un cloroplasto, guarda cierto parecido con la de una
mitocondria. Posee una membrana externa, libremente permeable, y una

membrana interna con una permeabilidad selectiva.

La membrana interna encierra un material denominado estroma que es analogo
a la matriz mitocondrial. Dentro del estroma estan inmersas mudltiples
estructuras membranosas en forma de sacos planos denominados, tilacoides
gue a menudo estan apilados como monedas, formando unidades denominadas

grana.



Ribosormas 70 S ~ Espacio intermernbrana

Membrana interna
Merbrana
externa

Sl ADN circular

Figura 3.1.- Estructura interna del cloroplasto

Los grana individuales estan interconectados de manera irregular mediante
unas extensiones de los tilacoides denominados lamelas del estroma. La
membrana tilacoide encierra un espacio interior, la luz del tilacoide. La division
del trabajo dentro de un cloroplasto es sencilla. La absorcion de la luz y todas
las reacciones luminosas se producen dentro de las membranas tilacoides o

sobre ellas.

3.1.5 FLUORESCENCIA

La fluorescencia es un tipo particular de luminiscencia, que caracteriza a las
sustancias que son capaces de absorber energia en forma de radiaciones
electromagnéticas y luego emitir parte de esa energia en forma de radiacion de

longitud de onda diferente.

La energia total emitida en forma de luz es siempre menor a la energia total
absorbida y la diferencia entre ambas es disipada en forma de calor. En la
mayoria de los casos la longitud de onda emitida es mayor -y por lo tanto de
menor energia- que la absorbida, sin embargo, si la radiacién de excitacion es
intensa, es posible para un electrén absorber dos fotones; en esta absorcién
bifotonica, la longitud de onda emitida es mas corta que la absorbida, sin
embargo en ambos casos la energia total emitida es menor que la energia total

absorbida.


http://es.wikipedia.org/wiki/Luminiscencia
http://es.wikipedia.org/wiki/Longitud_de_onda
http://es.wikipedia.org/wiki/Electr%C3%B3n
http://es.wikipedia.org/wiki/Fot%C3%B3n

En general las sustancias fluorescentes absorben energia en forma de
radiacion electromagnética de onda corta (ej. radiacion gamma, rayos x, UV, luz
azul, etc), y luego la emiten nuevamente a una longitud de onda mas larga, por
ejemplo dentro del espectro visible; los ejemplos mas notables de fluorescencia
ocurren cuando la luz absorbida se encuentra dentro del rango ultravioleta del
espectro -invisible al ojo humano- y la luz emitida se encuentra en la region

visible.

El mecanismo de fluorescencia tipico implica tres pasos secuenciales, llamados
respectivamente absorcion, disipacion no radiactiva y emision. El ciclo completo
es muy breve, transcurre en tiempos del orden de los nanosegundos, por lo que
puede considerarse practicamente instantaneo. Es este tiempo tan corto lo que
diferencia a la fluorescencia de otro conocido fenémeno luminoso,
la fosforescencia. EI mecanismo de fluorescencia también se encuentra muy
relacionado con el proceso de quimioluminiscencia.

Las sustancias que son capaces de emitir luz al ser excitadas por diferentes
tipos de radiacion se denominan fluoroforos. Es posible obtener una amplia
variedad de colores por fluorescencia, dependiendo de la longitud de onda que

emita el compuesto fluorescente.

El fenbmeno de fluorescencia posee numerosas aplicaciones practicas, entre
las que se encuentran por ejemplo andlisis en: sensores quimicos
(espectroscopia fluorescente), pigmentos y tintas, detectores bioldgicos

y lamparas fluorescentes.

3.2 PARAMETROS FISICOS DE LA CALIDAD DEL AGUA

Son los que definen las caracteristicas del agua que responden a los sentidos
de la vista, del tacto, gusto y olfato como pueden ser los sélidos suspendidos,

turbiedad, color, sabor, olor y temperatura.
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3.3 PARAMETROS QUIMICOS DE LA CALIDAD DEL AGUA

Si bien el agua es llamada el solvente universal y los pardmetros quimicos
estan relacionados con la capacidad del agua para disolver diversas sustancias
entre las que podemos mencionar a los solidos disueltos totales, alcalinidad,

dureza, fluoruros, metales. Materias organicas y nutrientes.

3.4 PARAMETROS BIOLOGICOS DE LA CALIDAD DEL AGUA

El agua es un medio donde literalmente miles de especies biologicas habitan y
llevan a cabo su ciclo vital. El Rango de los organismos acuaticos en tamafio y
complejidad va desde el muy pequefio o unicelular hasta el pez de mayor
tamafio y estos miembros de la comunidad biolégica son en algin sentido
parametros de la calidad del agua, dado que su presencia o ausencia pueden
indicar la situacion en que se encuentra un cuerpo de agua. Por ejemplo si en
algun rio donde la presencia de algun pez como la carpa o trucha sirven de
pardmetro sobre el estado de ese cuerpo de agua. Un cuerpo de agua con una
gran cantidad de especies en proporcion balanceada se puede considerar como

un sistema saludable.

3.5 CONTAMINACION DEL AGUA

Contaminacién hidrica o contaminacién del agua es la accion o el efecto de
afnadir al agua cualquier material extrafio, de modo directo o indirecto, que
impliquen una alteracion desfavorable de su calidad en relacion a sus usos

posteriores 0 sus servicios ambientales.

La contaminacion de las aguas puede proceder de fuentes naturales o de
actividades humanas. En la actualidad la mas importante sin duda es la
provocada por el hombre (antropogénico). El desarrollo y la industrializacion
suponen un mayor uso de agua, una gran generacion de residuos muchos de
los cuales van a parar al agua y el uso de medios de transporte fluviales y

maritimos que en muchas ocasiones, son causa de contaminacion de las
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aguas. Las aguas superficiales son en general mas vulnerables a la
contaminacion de origen antropogénico que las aguas subterrdneas, por su
exposicion directa a la actividad humana. Por otra parte una fuente superficial
puede restaurarse mas rapidamente que una fuente subterranea a través de
ciclos de escorrentia estacionales. Los efectos sobre la calidad seran distintos
para lagos y embalses que para rios, y diferentes para acuiferos de roca o de

arenay grava.

Segun la OMS (Organizacion Mundial de la Salud) el agua esta contaminada
cuando su composicion se haya alterado de modo que no redna las condiciones
necesarias para ser utilizada beneficiosamente en el consumo del hombre y de
los animales. En los cursos de agua, los microorganismos des componedores
mantienen siempre igual el nivel de concentracion de las diferentes sustancias
gue puedan estar disueltas en el medio. Este proceso se denomina auto
depuracion del agua. Cuando la cantidad de contaminantes es excesiva, la
autodepuracion resulta imposible. Los principales contaminantes del agua son

los siguientes:

Aguas residuales y otros residuos que demandan oxigeno (en su mayor parte
materia organica, cuya descomposicion produce la desoxigenacion del agua).
Agentes infecciosos. Nutrientes vegetales que pueden estimular el crecimiento
de las plantas acuaticas. Estas, a su vez, interfieren con los usos a los que se
destina el agua y, al descomponerse, agotan el oxigeno disuelto y producen

olores desagradables.

3.6 PARAMETROS FISICOQUIMICOS DE AGUAS

3.6.1 Conductividad eléctrica

La conductividad es la medida de la capacidad del agua para conducir la

corriente eléctrica. Este parametro depende de la concentracion total de
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sustancias ionicas disueltas en el agua y la temperatura a la cual se hace la
medida.

El agua destilada fresca tiene 0.05 uS/cm y su conductividad se incrementa
después de varias semanas de almacenamiento entre 0.2 y 0.4 uS/cm. Esto se
debe principalmente por la absorciébn de dioxido de carbono y en menor

cantidad, por amoniaco.

En estudios de monitoreo continuo, esta determinacion puede mostrar
rapidamente las variaciones de la concentracion de los sélidos disueltos en una

corriente de agua o aguas residuales.

3.6.2  pH

El pH es una medida del grado de acidez o de alcalinidad de un agua. La escala
de unidades de pH va desde 0 (muy &cido) hasta 14 (muy basico) teniendo en
el valor medio de 7 unidades el punto neutro a 25°C de temperatura. El pH se
define como el logaritmo negativo de la concentraciéon de ion hidrégeno. La
mayoria de las aguas naturales tienen un pH entre 4 y 9, aunque muchas de
ellas tienen un pH ligeramente bésico debido a la presencia de carbonatos y
bicarbonatos. Un pH muy acido o muy alcalino, puede ser indicio de una

contaminacion industrial.

La medicién del pH es uno de los parametros mas utilizados en el analisis de
agua. La importancia de esta determinacion radica en que un agua residual
acida (pH menor que 7 unidades) tiende a ser muy corrosiva, 0 sea tiende a
atacar quimicamente tanto los sistemas de distribucion como los organos de las
plantas de tratamiento y un agua residual basica (pH mayor que 7 unidades)
tiende a ser incrustante, o sea a provocar incrustaciones tanto en los sistemas

de distribucién como en los 6rganos de las plantas de tratamiento.
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Es importante evitar descargar aguas con pH muy diferente de 7.
Desgraciadamente, la eutrofizacién de un cuerpo de agua genera variaciones
externas de pH que tienen un efecto negativo sobre muchas especies

acuaticas.

3.6.3 Demanda bioldégica de oxigeno

Demanda bioquimica de oxigeno (DBO) es una prueba empirica que se realiza
para conocer la cantidad de oxigeno necesaria para estabilizar (oxidar) por la
via biologica (mediante la actividad de los microorganismos) la materia organica

presente en un agua, ya sea natural, contaminada 6 residual.

Se conoce que al ser descargada una cantidad determinada de materia
organica (ya sea un residuo doméstico, industrial o pecuario), en un agua, (ya
sea que el agua reciba directamente el residuo para convertirse luego en un
agua servida, 6 que el agua servida 6 agua residual industrial o pecuaria sea
descargada a un rio, lago 6 embalse) ocurre un proceso que consiste en que
tanto los microorganismos que acompafan los residuos como los existentes en

el agua, se alimentan, crecen y reproducen, a partir de esos residuos organicos.

Para ello necesitan determinada cantidad de oxigeno que por tanto
"consumen”, "gastan", y ese consumo constituye una demanda que es
precisamente la demanda bioquimica de oxigeno, DBO. La prueba se usa
ampliamente para evaluar la carga organica que se vierte a una corriente y para

evaluar la eficiencia de las plantas de tratamiento en la remocion de esta carga.

3.64 Alcalinidad

La alcalinidad en el agua es la medida de la capacidad de neutralizar los acidos
y se debe principalmente a sales de acidos débiles o bases fuertes; estas

sustancias actuian como amortiguadores para resistir la caida de pH, resultante
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de la adicion de acidos. Debido a que depende principalmente del contenido de
carbonatos, bicarbonatos e hidroxidos, la alcalinidad sirve para medir la

presencia de estos constituyentes.

Una de las caracteristicas mas sobresalientes de las aguas residuales
domesticas, es su contenido acido o alcalino que es regulado o amortiguado por

el sistema diéxido de carbono (CO,)-bicarbonato (HCO3).

La medida de este pardmetro en ambientes acuéticos tiene especial interés por

que permite medir del desplazamiento del equilibrio del sistema carbonatado
H,CO3, HCO™3, debido al cambio en la concentracion de CO, y H* ocasionados
por respiracion bacteriana, fotosintesis de las algas, transferencia de diéxido de
carbono del aire a la base liquida y la oxidacion de compuestos organicos
solubles.

Las variaciones se deben principalmente a la actividad fotosintética de las
algas. Si el CO; producido por las bacterias no satisface los requerimientos de
las algas durante el dia, estas extraen el CO, de los bicarbonatos y carbonatos
ocasionando un incremento en el pH de acuerdo a las siguientes reacciones de

equilibrio del sistema carbonato:

CO3 +H,O _, HCO3 + OH’
HCO3z + H,O _, C02T+ H,O + OH

3.6.5 Nutrientes

Entre los nutrientes esenciales para el crecimiento algal, ademas del carbono,
se mencionan generalmente al nitrdgeno organico, al fosforo, al azufre, al calcio
y al magnesio. El nitrdgeno entra a la laguna de estabilizaciéon con el agua
residual en forma de nitrégeno amoniacal, nitrogeno organico y nitratos;

ademas, algunas especies de algas pueden fijar nitrogeno atmosférico. Las
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proteinas son desunidas, mediante hidrdlisis, en aminoécidos, los cuales son
descompuestos por las bacterias en amoniaco. El amoniaco soluble se combina
con el ion H' para formar ion amonio que luego de la oxidacion mediante las
bacterias nitrificantes produce nitritos nitratos. Las algas, al utilizar amoniaco
con fuente de nitr6geno para construir su material celular, remueven nitrégeno y

disminuyen la demanda nitrogenacea de oxigeno del agua residual.

El contenido de fosforo de las aguas residuales municipales es, generalmente,
suficiente para el desarrollo del crecimiento algal. Las algas utilizan fosforo
inorganico y lo asimilan en sintesis celular; las bacterias y las algas son fuente

de fosforo organico a través de su respiracion y descompaosicion.

El azufre no es, como el nitrégeno y fosforo, uno de los nutrientes mayoritarios

en las lagunas de estabilizacion.

3.6.6 Turbidez

La turbidez en el agua es causada por la presencia de materia suspendida
como arcilla, arena, materia organica finamente dividida, algas microscépicas y

otros organismos microscopicos.

La turbidez expresa la propiedad que tiene una muestra de desviar la luz de su
recorrido en linea recta. Esta desviaciéon de la luz es el resultado del "choque"
de los rayos de luz que viajan en linea recta con las particulas suspendidas. A

mayor cantidad de estas particulas suspendidas mayor turbiedad.
3.6.7 Solidos totales

“‘Residuo total” es el término aplicado al material dejado en el plato de
porcelana después de evaporar la muestra y el subsiguiente secado en una
estufa a una temperatura definida. Residuo total incluye el “Residuo filtrable”, la

porcién del residuo total que pasa a través del filtro.
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Los términos wusados anteriormente de “suspendidos” y “Disueltos”
corresponden a no filtrable y filtrable, respectivamente. La Naturaleza fisica y
quimica del materia en suspension, el tamafio de poro del filtro, el area y el
espesor del filtro y la cantidad y estado fisico de los materiales depositados en
él son los principales factores que afectan la separacion del residuo no filtrable

y filtrable.

Un método disefiado para el control de todas las variables que afectan la
filtracion seria demasiado engorroso para uso practico. Se conoce que las
determinaciones del residuo no estan sujetas a los criterios usuales de
precision. Los diferentes tipos de residuo se definen arbitrariamente por los

métodos usados para su determinacion.

Los métodos a emplearse son Utiles para la determinacion de residuos en

aguas potables, superficiales, salinas y residuales domésticos e industriales.

Este residuo corresponde al residuo remanente después de secar una muestra
de agua servida. Corresponde a la suma del residuo filtrable y no filtrable. El
total de las aguas son alto contenido de materia organica se determina a 103-
105°C.

El residuo total de acuerdo a la naturaleza de los compuestos que lo
constituyen puede dividirse en residuo fijo y volatil. Esta clarificacion se obtiene

secando el residuo total por segunda vez a 550°C.

El residuo fijo, residuo que queda después de calentar una hora a 550°C no
hace distincion precisa entre residuo organico e inorganico, porque la perdida
por calentamiento solo afecta a la materia organica sino que incluye también
pérdidas debidas a la descomposicion y volatilizacion de ciertas sales minerales

como carbonatos, cloruros, sulfatos, etc.
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El conocimiento del contenido de solidos totales de un agua residual tiene un
interés reducido. Lo importante es conocer de desdoblamiento de los “sélidos
totales” en sdlidos no filtrables” y “sélidos filtrables” y en “sélidos fijos” y “sélidos
volatiles”.

ST= SS + SD

Donde:

ST = Solidos totales
SS = Sdélidos no filtrables (Solidos Suspendidos)
SD = Sdlidos filtrables (Soélidos Disueltos).

3.6.8 So6lidos Disueltos

Los sélidos disueltos son todos los solidos que se obtienen después de
evaporacion de una muestra previamente filtrada. Comprende sélidos en
solucién verdadera y sélidos en estado coloidal no retenido en la filtracion,

ambos con particulas inferiores a 1 micron.

3.6.9 Cloruros

El ion cloruro es uno de los aniones inorganicos principales en aguas y aguas
residuales. La concentracion de cloruros es mayor en aguas residuales que en
aguas corrientes. Ademas el ié6n cloruro se encuentra con frecuencia en las
aguas naturales y residuales, este i6n ingresa al agua en forma natural
mediante el lavado que las aguas lluvias realizan sobre el suelo, sin embargo
como quiera que las superficies de contacto entre el agua y los materiales del
suelo es relativamente baja en las aguas superficiales, la concentracién de
cloruros en estos cuerpos de agua tiende a ser también baja, salvo que hayan

sido afectadas por eventos antropicos.

De acuerdo con la reglamentacién vigente, la concentracion maxima permisible

para aguas de consumo humano es de 250 mg/L (clase A). Un contenido de
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cloruro elevado en el agua interfiere en el crecimiento y desarrollo vegetal, y en
este sentido su medicidon es importante cuando el propdsito del agua es la
evaluacion en su aplicabilidad para el riego de cultivos, asi mismo las
concentraciones elevadas de cloruros corroen las tuberias de conductos y
demas estructuras metélicas, en las aguas que se utilizan para fines industriales

el i6n cloruro es considerado como un veneno para los aceros.

3.6.10 Cianuros

Los cianuros se encuentran en aguas naturales por efecto de las descargas de
efluentes industriales y mineros. Su presencia en aguas superficiales es a nivel
de trazas, por ello, su determinacion se debe emplear métodos sensibles que
permitan detectarlos. Generalmente, los métodos que se emplean pueden
medir el cianuro facilmente disociable o los cianuros totales. Los cianuros
facilmente disociables efecto toxico inmediato y su separacion del HCN son
faciles en medio &cido. Los cianuros totales pueden involucrar compuestos
complejos fuertemente enlazados que para su disociacion y medicion requieren

de previa destilacion en el medio acido.

En el tratamiento de aguas residuales se destruye cierto grupo de cianuros por
cloracién, entre estos se menciona a los cianuros alcalinos y los complejos de

Zn, Cd, Cu, Ag y Ni en concentraciones mayores de 1000 mg/L.
3.6.11  Sulfatos

Los sulfatos se encuentran en las aguas naturales en un amplio intervalo de
concentraciones. Las aguas de minas y las descargas industriales contienen
grandes cantidades de sulfatos provenientes de la oxidacion de la pirita y del
uso del acido sulfurico. Los estandares internacionales para agua potables
tienen un limite maximo de 250 mg/L de sulfatos, ya que a valores superiores

tiene una accion “purgante” los limites de concentracion, arriba de los cuales se

18



percibe un sabor amargo en el agua son: Para el sulfato de magnesio 400 a 600
mg/L y para el sulfato de calcio son de 250 a 400 mg/L.

En los terraplenes, el contenido de sulfatos en el agua resulta importante ya que
en contenidos altos reacciona con el material expansivo o colapsable. En aguas
residuales la cantidad de sulfatos es un factor muy importante para la
determinacién de los problemas que pueden surgir por olor y corrosion de las

alcantarillas.

3.6.12 Fosfatos

El fosforo se presenta en aguas naturales y aguas residuales en varias formas
gue comunmente son clasificadas como orto fosfatos, fosfatos condensados
(pirometa y polifosfatos) y fosfatos organicos. Estas formas de fosfatos pueden
presentarse en forma soluble, en particulas de detritus, o en los cuerpos de

organismos acuaticos.

Las diferentes formas de fosfatos encontrados en trazas de aguas residuales,
aguas de efluentes y poluidas proceden de una variedad de fuentes. Las
cantidades mayores de estos componentes aumentan cuando el agua proviene
de lavanderias, debido a que estos materiales son los mayores constituyentes

de muchos limpiadores preparados comercialmente.

Los fosfatos organicos se forman principalmente en procesos biolégicos, de ahi
la importancia de las aguas servidas y residuos de alimentos, también pueden
formarse a partir de orto fosfatos en procesos de tratamiento biolégico o por

accion de organismos acuaticos en las aguas receptoras.

El fésforo es un nutriente esencial para crecimiento de organismos y su falta
puede limitar su desarrollo en los cuerpos de agua. En cursos de agua donde el
fosforo es un nutriente limitante del desarrollo, la descarga de desagie crudo o

tratado, drenaje de campos de cultivo u otros residuos industriales que reciba el
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agua, puede estimular el crecimiento de micro y macro organismos acuaticos en

cantidades dafinas.

Los fosfatos se presentan en sedimentos y lodos biolégicos, en formas de
precipitados inorgénicos e incorporados dentro de compuestos orgénicos. El
andlisis de fosfatos involucra dos etapas:

e Conversion de la forma del fésforo de interés a ortofosfato soluble

e Determinacion colorimétrica del ortofosfato soluble.

3.7 CLASIFICACION DE CUERPOS DE AGUA (segln Ley 1333y sus
reglamentos)

La clasificacién de los cuerpos de agua esta detallada en el reglamento de ley

de medio ambiente, esta en relaciéon con su aptitud se uso, obedeciendo a los

siguientes lineamientos:

Clase “A” Aguas Naturales de Maxima calidad que las habilita como agua
potable para consumo humano sin tratamiento previo o con simple desinfeccién

bacteriologica en los casos verificados por laboratorio.

Clase “B” Aguas de utilidad general, que para consumo humano requieren

tratamiento fisico y desinfeccion bacteriolégica.

Clase “C” Aguas de utilidad general, que para ser habilitadas para consumo
humano requieren tratamiento fisico-quimico completo y desinfeccién

bacterioldgica.

Clase “D” Aguas de calidad minima, que para consumo humano en casos
extremos de necesidad publica, requieren un proceso inicial de pre
sedimentacion, pues pueden tener una elevada turbiedad por elevado contenido

de sdlidos en suspension y luego tratamiento fisico-quimico completo y
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desinfeccidén bacteriolégica especial contra huevos y parasitos intestinales.(Ley
del Medio Ambiente, Cap. lll, Art. 4, P4g.233 a 234)

3.8 MUESTRA SIMPLE

La que se tome en el punto de descarga, de manera continua, en dia normal de
operacion que refleje cuantitativa y cualitativamente el o los procesos mas
representativos de las actividades que generan la descarga, durante el tiempo
necesario para completar cuando menos, un volumen suficiente para que se
lleven a cabo los andlisis necesarios para conocer su composicion, aforando el

caudal descargado en el sitio y en el momento de muestreo.

3.9 MUESTRA COMPUESTA

La que resulta de mezclar un numero de muestras simples. Para conformar la
muestra compuesta, el volumen de cada una de las muestras simples debe ser

proporcional al caudal de la descarga en el momento de su toma.

3.10 CUANDO VALIDAR LOS METODOS

Un método debe validarse cuando sea necesario verificar que sus parametros
de desempefio son adecuados para el uso en un problema analitico especifico.
Por ejemplo:

¢ Un nuevo método desarrollado para un problema especifico.

e Un método ya establecido revisado para incorporar mejoras o extenderlo a
un nuevo problema.

e Cuando el control de calidad indica que un método ya establecido esta
cambiando con el tiempo.

e Un método establecido usado en un laboratorio diferente o con diferentes

analistas o con diferente instrumentacion.
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e Para demostrar la equivalencia entre dos métodos, por ejemplo, entre un

meétodo nuevo y uno de referencia.

El alcance de la validacion o la revalidacion requerida dependerd de la
naturaleza de los cambios hechos al aplicar un método a diferentes
laboratorios, instrumentacion, operadores y circunstancias en las cuales el
meétodo va a ser utilizado. Siempre es apropiado algun grado de validacion, aun
cuando se usan métodos aparentemente bien caracterizados ya sean de

referencia o publicados.

3.11 VALIDACION DE METODOS DE ANALISIS QUIMICOS

La definicion ISO de validacion es “confirmacion mediante examen y suministro
de evidencia objetiva de que se cumplen los requisitos particulares para un uso
especifico previsto”. Esta se puede interpretar para la validacion de un método
como el proceso de definir una necesidad analitica y confirmar que el método
en cuestion tiene capacidades de desempefio consistentes con las que requiere
la aplicacion. Esta implicita la necesidad de evaluar las capacidades de
desempefio del método. El criterio de la “conveniencia” del método es
importante.

Existen por lo menos dos definiciones de validacion de un método, las cuales

se dan segun el propdsito que se quiere conseguir.

El proceso de establecer las caracteristicas de desempefio y limitaciones de un
método y la identificacion de las influencias que pueden modificar esas
caracteristicas y hasta qué punto. ¢Qué analitos que determinar el método, en
gue matrices, en presencia de que interferencias? ¢En esas condiciones, qué
niveles de precision y de exactitud pueden alcanzarse? (aplicable cuando un

método se desarrolla sin tener en mente ningun problema en particular).
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El proceso de verificacibn de que un método es adecuado a su propdsito, o
sea, para resolver un problema analitico particular. (Aplicable cuando el método

se esta desarrollando con un propadsito especifico).

3.12 ELECCION, DESARROLLO Y EVALUACION DE METODOS

Las etapas a seguir para cada parametro son:

e La eleccion de un método de analisis sebe ser sustancialmente libre
de errores sisteméaticos que incluya un descripcion clara y precisa del
mismo;

e Comprobacion de la precision satisfactoria del método;

e Elaboracién de un gréafico de control que sirva como prueba continta
de la precision y de la localizacion de algunas fuentes de errores
sistematicos;

e Verificacion de la exactitud de las soluciones estandares.

La eleccion de un determinado método de andlisis, el correspondiente
desarrollo del mismo y el proceso de evaluacion para ver si el método se

adecua o no a las necesidades y disponibilidad del laboratorio.

3.13 PARAMETROS DE VALIDACION

Los siguientes pardmetros se dan de acuerdo a las necesidades analiticas y

caracteristicas de desempefio relacionados.

3.13.1 Selectividad

Cualitativa.- la mediciéon hasta la cual otras sustancias interfieren en la

determinacion de una sustancia de acuerdo a un procedimiento dado.
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Cuantitativa.- un término usado en conjuncidn con otros sustantivos (por
ejemplo, constante de..., coeficiente de..., indice de..., factor de..., numero

de...) para la caracterizacion cuantitativa de interferencias.
3.13.2  Especificidad

La capacidad de un método para medir solamente lo que se pretende que mida.
La especificidad es la capacidad de determinar el analito inequivocamente en
presencia de componentes los cuales se espera que estén presentes.

Comunmente, esto puede incluir impurezas, degradantes, matriz, etc.

La selectividad y la especificidad son mediadas que garantizan la confiabilidad

de las mediciones en presencia de interferencias.
3.13.3 Limite de cuantificacion (LC)

El “limite de cuantificacion” (LC) estrictamente es el limite de concentracion
mas baja para mediciones cuantitativamente precisas el que es determinado
con un nivel aceptable de precision de repetibilidad y veracidad. Normalmente
LC forma parte del estudio para determinar el intervalo de trabajo. Este no
debera determinarse por extrapolacion debajo de la concentracion mas baja del
blanco fortificado.

El limite de cuantificacién (LC) se calcula de acuerdo a la ecuacién (American
Chemical Society, 1980; Jarvis et al. , 1992).®

LC = X,, +10-s,_,
(1)

Donde:

LC = Es el Limite de Cuantificacion.
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X ._,= es la concentracion media de los blancos.

sn.1 = Es la desviacion estandar de las concentraciones de

blancos.
3.134 Limite de deteccidon

En Andlisis Instrumental, debemos aprender a elegir la técnica correcta para
cumplir con nuestro analisis. Para ello, debemos comparar muchas “figuras de
mérito” de cada método. Las figuras de mérito forman una base comun sobre
las que se pueden comparar los métodos analiticos. Ya hemos visto algunas
figuras de mérito, como ser la sensibilidad, la exactitud y la precisién. Otra
figura de mérito importantisima es el Limite de Deteccion. El célculo del limite
de deteccion responde la pregunta: ¢Cudal es la menor concentracion que
podemos detectar con este método de andlisis? Para responder a esta

pregunta, debemos analizar cual es la menor sefial detectable

La probabilidad que la mas pequefia sefial analitica discernible, y,, puede ser
medida y no corresponde a una fluctuacion aleatoria de la medida del blanco,

ys, depende de a cuantas unidades de desviacion estandar del blanco (sg)

estd y. de Y (promedio de las medidas del blanco). Si la diferencia entre

Yy e y.es 3sg la probabilidad que la medida de y, sea una fluctuacion del
blanco es menor que el 0,13% (si el nimero de medidas del blanco es superior
a 25).

Para determinar la concentracion limite, X, ,JUPAC define que:

yL = yblanco + kSnlanco )

Donde: y_= Eselvalor probable de la sefial mas discernible del blanco.
k = es un valor que se elige de acuerdo al nivel de confianza

gue se desee, generalmente 3.
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Y Bianco= Promedio de las medidas del blanco.

S gianco = Desviacion estandar del blanco

La concentracion limite es una funcién de y, y por lo tanto:

_ Y. - yB,

X 3.3
L m (3.3)
Sustituyendo la ecuacion (3.2) en la (3.3) se obtiene que:
A K.Sg y

Por lo tanto el limite de deteccion puede encontrarse dividiendo ksg por la
pendiente obtenida por regresion de la curva de calibracion. Sin embargo, la
concentracion limite asi obtenida sera un reflejo del verdadero limite de
deteccion sélo si la pendiente, m, y la ordenada al origen, b, estan bien

calculadas.

El método IUPAC utiliza como fuente de variabilidad de las sefales, la
desviacién estandar del blanco. Un método alternativo, aunque menos usado,
utiliza la desviacion estandar de los residuales del calibrado sx como estimador
de la desviacion estandar del blanco. Esto es util si no se ha repetido el blanco
y Sg no puede calcularse.

_Sy vx_ /

S = =
VLN m?S (3:5)

Nota: La ecuacién 3.5, Permite calcular la desviacién estandar para la concentracion
obtenida a partir de la media y, de un conjunto de L analisis repetidos cuando es usa una

curva de calibracién de N puntos. Recuérdese que )7 es el promedio de la sefial obtenida

para los N datos de la calibraciéon. A medida que el valor de la sefial yx se acerca al valor
promedio y el error de la determinacion disminuye, por lo que es mejor determinar
muestras cuyo valor de sefial se encuentre en el centro de la curva de calibrado. Cuantas
mas veces se repite el andlisis de la muestra incégnita, mayor sera L y por lo tanto menor
sera la desviacion estandar. El disefio de la curva de calibrado también es importante,
puesto que Sy, debe ser pequefio. Esto se logra aumentando la cantidad de patrones en
los extremos de la curva de calibrado.
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El método definido por la ecuacion es valido solo si la principal fuente de error
esta en el blanco. Por lo tanto, en la mayoria de los casos este método dara
limites de deteccion mas bajos que si se tiene e cuenta todo el error del

calibrado.

El limite de deteccion (LD) también se calcula con los resultados obtenidos, a
partir de la formula IUPAC de acuerdo a la ecuacion (Long y Winefordner,1983;
Knoll, 1985; Date y Gray, 1989).

LD = Xn:? g 3'Sn—l (3.6)

Donde:
LD = Es el Limite de Deteccién.

X ._,= es la concentracion media de los blancos.

sn1 = Es la desviaciéon estandar de las concentraciones de

blancos.
3.13.5 Intervalo de trabajo e intervalo lineal

Para cualquier método cuantitativo es necesario determinar el intervalo de
concentraciones del analito o los valores de la propiedad relacionada, sobre los
cuales el método puede aplicarse. Note que esto se refiere al intervalo de
concentraciones o a los valores de la propiedad relacionada, de las disoluciones
medidas realmente mas que de las muestras originales. En el extremo inferior
del intervalo de concentracion, los factores limitantes son los valores del limite
de deteccién y/o cuantificacibn. En el extremo superior del intervalo de
concentracion, las limitaciones seran impuestas por varios efectos que

dependen del sistema de respuesta del instrumento.
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3.13.6 Desviacién Estandar

Es una medida de la precision o dispersion de una poblacion de datos y esta

dada por la siguiente ecuacion:

N
—>
> & -X_
SD=s=|3+— — (3.7)
N -1
Donde:
SD = s= Es la desviacion Estandar de la muestra.

N-1 = grados de libertad.

X = Esla media de la muestra.

X i= es el valor de cada muestra.
3.13.7 Desviacion Estandar Relativa (DER):

La desviacion estandar relativa se calcula al dividir la desviacion estandar
entre la media de la serie de datos. Se expresa en parte por mil (ppm) o en
porcentajes, multiplicado esta relacion por 1000 ppm o por 100%

respectivamente. Por ejemplo:

DER = —-1000 ppm (3.8)

X|| o

Donde:
SD = s= Es la desviacion Estandar de la muestra.

X = Es la media de la muestra.

La desviacion estandar relativa proporciona una vision mas clara de la calidad

de los datos que la desviacion estandar absoluta
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3.13.8 Exactitud

La exactitud expresa la cercania de un resultado al valor verdadero (ISO 3534).
La validacion de un método busca cuantificar la exactitud probable de los
resultados evaluando tanto los errores sistematicos (sesgo o veracidad) como
los errores aleatorios sobre los resultados. Se establecen limites en la carta
convencionalmente, los limites de advertencia se colocan a +20 (+2s) del valor
de la media y los “limites de accion” se colocan a 30 (+3s) del valor de la
media. Una vez graficados los valores de control de calidad con los limites
asignados segun las reglas existentes, podra observarse si el control de calidad
es satisfactorio. En Funcién de que el valor de la muestra de control de calidad
sea aceptable, es probable que los resultados obtenidos de las muestras del
mismo lote asi como de las muestras de control, puedan considerarse como

confiables.

Para el célculo de la exactitud, se aplica la siguiente ecuacion:

\/«Teorico > XExp. ;2 +SD?

ExactitUd :100— *100 (39)
XTeorico
Donde:
X Tesrico = ES el dato del valor tedrico del analito.
X exp. = Es el promedio de los valores obtenidos experimentalmente.

SD Es la desviacion estandar.

3.13.9 Repetibilidad

La repetibilidad es la cercania entre los resultados de mediciones sucesivas de
la misma magnitud por medir, efectuadas en las mismas condiciones de
medicion.
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Notas.

e Estas condiciones se llaman condiciones de repetibilidad.

e Las condiciones de repetibilidad incluyen: El mismo procedimiento de
medicion, el mismo observador, el mismo instrumento de medicion
utilizado en las mismas condiciones, el mismo lugar y repeticion dentro
de un periodo de tiempo corto.

e La repetibilidad se puede expresar en forma cuantitativa, en funcion de
las caracteristicas de dispersion de los resultados.

La repetibilidad puede ser expresada cuantitativamente en términos de la

dispersion caracteristica de los resultados.

Se puede calcular el porcentaje de la repetibilidad de las mediciones utilizando
la ecuacion:

K, R

%repetibilidad = -100% (3.10)

Donde:
Ki1 = es una constante que depende del nimero de mediciones
realizadas por cada operador y proporciona un intervalo de
confianza del 99% para estas caracteristicas.
R = es el rango promedio de todos los rangos.
T = es latolerancia de la caracteristica medida, en este caso del

equipo ensayado.
3.13.10 Trazabilidad

Propiedad del resultado de une medicién o del valor de un patrén por la cual
pueda ser relacionado o referencias determinadas, generalmente patrones
nacionales o internacionales, por medio de una cadena interrumpida de

comparaciones teniendo todas las incertidumbres determinadas.
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3.13.11 Precision

Es el grado de concordancia entre resultados analiticos individuales cuando el
procedimiento analitico se aplica repetidamente diferentes alicuotas o porciones

de una muestra homogénea. Usualmente se expresa en términos del intervalo
de confianza o incertidumbre.

X= X to, TSE (3.11)

Donde:
X = la medida calculada a partir de un minimo de tres mediciones
Independientes
t/2= €s el valor de la t de Student para un nivel de significancia del 95 %
S = es la deviacion estandar de la muestra
n = es el numero de replicas

x es el resultado que incluye el intervalo e confianza

3.13.12 Coeficiente de Variacion (Porcentaje de la desviacion estandar
relativa):

Se le conoce como coeficiente de variacion, a la desviacion estandar relativa
multiplicada por 100%.

oV = S .100% = 22 .100%
X X
Donde:
SD = s= Es la desviacion Estandar de la muestra.

X = Es la media de la muestra.
3.13.13 Varianza:

La varianza es, simplemente, el cuadrado de la desviacion estandar:
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SDZ — S2 — =t

Y€ - X
N -1

La desviacion estandar tiene las unidades que los datos, mientras que la
varianza tiene las unidades de los datos al cuadrado. Los cientificos tienden a

utilizar la desviacion estandar como media de precision en lugar de la varianza
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CAPITULO 4

PARTE EXPERIMENTAL

4.1 AREA DE ESTUDIO

41.1 LAGO TITICACA

El lago Titicaca es el lago navegable mas alto del mundo esta ubicado a 3810 m
de altitud en el altiplano del departamento de La Paz, Estd formado por dos
cuerpos de agua separados por el estrecho de Tiquina, el mas grande situado
al norte es denominado lago Mayor o Chucuito tiene una superficie de
6450 kmz2, estando en esta parte su mayor profundidad (283 m). El otro cuerpo
mas pequefio llamado lago Menor o Wifiay Marca situado al sur tiene una
superficie de 2.112 kmz2, con una profundidad maxima de 45 metros.

Tiene una temperatura promedio de 13°C La temperatura promedio anual del
lago es de 13°C. En tanto que el clima en la region del lago es de naturaleza
extrema, con grandes variaciones de temperatura que se acentdan en funcién a

la lejania del lago y aumento de altura.

La pluviometria aumenta en los meses del verano austral (diciembre a marzo) y

cae drasticamente en los meses de invierno (abril a noviembre).

Se muestrearon doce localidades de la parte boliviana del lago Titicaca, cuyas

ubicaciones geogréficas se detallan en la Tabla 1y en la Figura 1
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Tabla 4.1: Localizacidn geografica de los sitios de estudio

Muestra Coordenadas

Sitio Ref. Geogréaficas
Puerto de Guaqui P1 514328 8167031
Santa Rosa P2 504436 8180870
Koana P3 533347 8191446
Escoma P4 480811 8266045
Chahuaya P5 495717 8252600
Sotalaya P6 517207 8237895
Santiago de Huata R 517094 8226288
Tiquina Pefion P8 515485 8207777
Isla del Sol P9 482653 8231741
Yampupata P10 486634 8227420
Copacabana P11 489090 8213199
Huatajata P12 532505 8206536

# o Achacachi

£

_;{

- . b
e “- ;

P9
P10

Copacabanag
e JENS

Figura 4.1: Mapa de ubicacion de los sitios de estudio



4.2 EQUIPOS, MATERILAES Y REACTIVOS

4.2.1 EQUIPOS

El modulo de aguas cuenta con los equipos que se emplean para los distintos

parametros de analisis como ser:

e Fluorometro Turner Designs Aquafluor
e Cormatografo de iones IC

e pH-metro/ conductimetro AR20
e Espectrofotometro UV-VIS.

e Destilador kjeldahl.

e Conductimetros

e Turbidimetro.(AL1000)

e Agitadores magnéticos.

e Bombas de vacio.

e Campana Extractora

e Balanzas.

e Estufas.

Los equipos mencionados anteriormente son de propiedad del Laboratorio de
Calidad Ambiental (LCA). De los cuales todos cumplen con las normas de
calidad exigidas por la ISO/IEC FDIS 17025.

4.2.2 MATERIALES VOLUMETRICOS

Los materiales volumétricos que mayormente son empleados el modulo de

aguas para los diferentes parametros analizar son los siguientes:

Buretas

Pipetas volumétricas
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Matraces aforados.

Micropipetas

El material de vidrio volumétrico mencionado anteriormente es de Clase A,

para dar un resultado preciso.

4.2.3 OTROS MATERIALES

Como otros materiales incluidos en el laboratorio de calidad ambiental son:
e Matraces.

e Tubos para digestion con tapa

e Probetas.

e Botellas de incubacion (WinKler)

e Embudos de Separacion.

e Vasos de precipitados.

e Magnetos.

e Desecador

e Filtros 0.45 pm.

e Discos filtrantes de fibra de vidrio: Whatman 934AH.
e Picetas*

e Tips

* Las picetas son almacenadas y empleadas para cada clase de agua y
codificados para su uso especifico en cada etapa del ensayo entre ellos
se tiene: agua de intercambio ionico, agua destilada, agua bidestilada y agua
Milli-q.
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4.2.4 REACTIVOS

Para diferentes ensayos los reactivos que van a ser empleados estan
disponibles y codificados segun las normas de seguridad interno del laboratorio
de calidad ambiental.

La calidad y disponibilidad del mismo es esencial para los analisis y es asi que

el L.C.A. tiene un sistema de registro acorde a las exigencias de las normas.

4.2.5 METODOLOGIA

La metodologia que se sigue para cada analisis en la laboratorio de calidad
Ambiental modulo de aguas (LCA), esta basada por en los ensayos de
Environmental Protection Agency (EPA) y Standard methods (SM), ademas de
contar con los procedimientos normalizados de operacion interno (SOP’S), para
cada parametro de andlisis.

El Laboratorio de Calidad Ambiental, se determinaron metodologias propias
para realizar los ensayos en muestras de aguas, como también la limpieza de

los materiales para poder realizar el reporte de los resultados.

Los materiales y los equipos son calibrados cada tres meses o en lo g los

equipos requieran.

4.2.6 MUESTRAS

Las muestras de aguas son recepcionadas en el mismo Laboratorio. A cada
muestra que llega se le asigna un codigo interno, el cual es un parametro de
seguridad dentro el laboratorio. Dependiendo de los pardmetros que se vayan a
analizar estas se preservan y se las almacena en un cuarto frigorifico
cumpliendo estandares internacionales de almacenamiento y preservacion

(Estandar Methods simple storage and preservation)
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4.2.7 LIMPIEZA DE LOS MATERIALES

En la limpieza de los materiales se sigue diferentes pasos para cada analisis
gue se va a realizar, cumpliendo con los protocolos de limpieza establecidos por
el LCA.

Para la limpieza de materiales de vidrio se sigue varios procesos de lavado
segun el ensayo que se vaya a realizar. Dentro los cuales podemos citar los
lavados con: con acido sulfarico, solucion mucasol, agua regia, mezcla

sulfonitrica, hidroxido de sodio en metanol etc.

4.3 CLOROFILA a

4.3.1 PRINCIPIO

El método utilizado es el método de fluorometria de Welschmeyer. (1994)

El método es empleado para la determinacion de clorofila a en aguas, el mismo
consiste en la transformacion de clorofila a en feofitina después de la una

acidificacion para luego poder se leidas por el Fluorometro.

4.3.2 EQUIPOS Y REACTIVOS

4321 Equipos:

e Fluorometro, Turner Designs Aquafluor
e Cubetas especificas del fluorometro

e Micropipeta de 1-10 mL

e Matraz Erlenmeyer de 250 ml

e Probeta de 100 ml

e Tubos con tapa
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e Discos filtrantes de fibra de vidrio: Whatman 934AH

e Pafuelos de papel Kimwipes

4322 Reactivos:

e Solucion de HCI 0.1N
e FEtanol al 90%
e Etanol al 96%.

4.3.3 METODOLOGIA

4.3.3.1 Preparacion de Reactivos

e Solucion de HCI 0,1 N: Tomar 4,2 ml con pipeta graduada de &acido
clorhidrico concentrado (37%), colocar en un matraz aforado de 500ml y
completar el volumen con agua bidestilada.

e Solucion de etanol al 90 %: Tomar 31.2 ml con pipeta volumétrica de
etanol al 96% y colocar en un matraz aforado de 500 ml y afora hasta el

enrase con agua destilada

433.2 Procedimiento

e Tomar 250 ml de la muestra

¢ Filtrar la muestra con filtros de vidrio en un ambiente oscuro y frio

o Elfiltro se lo deja reposando en un tubo con tapa protegido de la luz y
se le afiade 10 ml de etanol al 10% cubriendo todo el filtro

e Dejar en un ambiente oscuro y frio durante 12-24 horas. Es
importante no dejar mas de 24 horas (la muestra se deteriora).

e Remover las muestras extraidas ligeramente, dejar reposar durante

unos 10 minutos
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e Encender el fluorometro, relazar como 10 medidas del estandar solido
asegurandose de que la medida obtenida se acerque al numero de
calibracion

¢ Realizar las medidas del blanco (alcohol 90%)

e Colocar 3 ml de la muestra en la cubeta*

e Tomar la primera medida de fluorescencia y anotar como Fy

e Agregar 1-3 gotas de HCI 1.0 N a la cubeta dejar reposar durante 2
minutos

e Luego tomar la segunda medida de fluorescencia y anotar como F;**

*Si la muestra se observa muy verde, se requiere realizar una dilucion. Verde
claro es aceptable. Se puede hacer la prueba inicialmente, y si la medida se
registra por encima de 500, es necesario realizar la dilucién.

** La proporcion de Fp/F, deberd mantenerse entre 1.2 y 1.7.Si se obtiene

proporciones fuera de este rango, se debe volver a realizar la medida.

4.3.4 CALCULOS

Ecuacion de calculo para determinar la concentracion de clorofila en pg/L

<

Vtot
Chla=R = (F —F)*( ex)*( )*I
g i Vmue Vsub
4.1)

Donde:

R: constante determinado de calibracién de fluorometro (registrado en la base
del aparato R = 2.6)

Fy: Florescencia antes de acidificacion
Fa: Florescencia después de acidificacion
Vex: Volumen de etanol al 90% utilizado en la extraccion

Vimee: Volumen de agua muestreado
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Viot: Volumen total obtenida de muestra
Ve Volumen actual de muestra obtenida en filtro
indice de dilucién: I

[ = Vol de muestratVol de etanol

Vol de muestra

4.4 ENSAYOS FISICOQUIMICOS
441 CONDUCTIVIDAD

44.1.1 Principio

Determinacion directa de la conductividad eléctrica de disoluciones acuosas,
utilizando un instrumento adecuado. La conductividad eléctrica es una medida
de la corriente conducida por los iones presentes en el agua (“fenémeno de los
conductores de segundo tipo"), y depende de:

a) la concentracion de los iones;
b) la naturaleza de los iones;
c) la temperatura de la disolucion;

d) la viscosidad de la disolucion.

El agua pura, como resultado de su propia disociacion tiene una conductividad
eléctrica a 25 °C, de 5,483 uS/m (0,005 483 mS/m).

441.2 Método

El método utilizado es EPA 120.1 conductancia especifica.

4.4.1.3 Equipos y reactivos

Equipos:
e Conductimetro.

e Vasos de precipitados de 100ml.
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Piseta.

Reactivos:

Solucion de Cloruro de Potasio KCI 1,00 M.
Solucion de Cloruro de potasio KCI 0,01 M.

Soluciones de referencia para calibrar el equipo.

4414 Procedimiento

Preparar el equipo y asegurarse de usar un electrodo con una constante de
celda apropiada para el intervalo de medicion deseado La porcion de
muestra depende del equipo utilizado.

Si la constante de celda no es conocida con precision, esta se debe
determinar empleando materiales de referencia. Para verificaciones
rutinarias se pueden emplear las disoluciones de cloruro de potasio
adecuadas a cada intervalo de medicion deseado.

Para resultados con la menor incertidumbre, llevar a cabo la medicion de la
conductividad eléctrica cuando la muestra y el aparato en contacto directo
con ella han alcanzado el equilibrio a 25,0 £ 0,1 °C.

Colocar el electrodo y el termo sensor en la muestra.

Leer la conductividad cuando se estabilice.

Luego de la medicion, lavar el electrodo con abundante agua destilada y
sumergirlo por dos horas en agua destilada para que no pierda la

sensibilidad.

4415 Interferencias

e Los valores medidos de la conductividad eléctrica pueden ser

afectados por la contaminacion de la muestra dentro de la celda. La
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4.4.2

4421

presencia de grandes cantidades de materia en suspension, la grasa
o el aceite pueden causar falla de los electrodos.

Las interferencias causadas por tales efectos no son, en la rutina de
operacion, faciles de reconocer. Pueden provocar un cambio en la
constante de celda, pero esto solo puede determinarse mediante la
verificacion con la disolucion patron de trabajo apropiada de cloruro
de potasio.

Una interferencia puede resultar por la adherencia de burbujas de aire
en los electrodos al momento de calentar la muestra a 25 °C.

Cuando se trata con agua con muy bajo contenido de iones la
contribucion de la conductividad eléctrica del agua de alta pureza

puede ser significativa.

pH

Principio

El método electrométrico esta exento de interferencias de la muestra, tales

como: color turbiedad, cloro, materia organica y coloidal y agentes oxidantes y

reductores.

Los circuitos de estado sélido permiten que los medidores modernos de pH

alcancen una precision de = 0.5 unidades de pH con modelos mas baratos y

mejor que = 0.05 unidades de pH en modelos mas precisos. Una precision de *

0.05 unidades de pH y un valor informado hasta el primer decimal son

suficientes en la mayor parte de los casos.

4.42.2

Método

El método aplicado es de EPA 150.1.
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4.4.2.3 Procedimiento

e Para calibrar el instrumento, su utiliza las propias instrucciones del mismo
para medir, como para la preparacion y el almacenamiento de los
electrodos para su uso. Uno de los métodos de calibracion se encuentra
en EPA 150.1.

e Para determinaciones en el laboratorio, si la temperatura a la que se
debe determinar el pH de la muestra problema difiere en mas de 2°C de
la temperatura ambiente, es preciso llevar las disoluciones patron de pH,
la disolucién problema, los electrodos y el agua para el enjuague de los
mismos a dicha temperatura.

e Registrar la temperatura de las disoluciones patron de pH y de
la disolucion problema.

e Retirar los electrodos de su disolucibn de conservacion. Enjuagarlos

completamente con agua y secarlos con papel absorbente suave.

4.4.3 TURBIEDAD

4.4.3.1 Principio

Este método esta basado en una comparacion de la intensidad de la luz
dispersada por la muestra bajo condiciones definidas con la intensidad de la luz
dispersada por una suspension estandar de referencia bajo las mismas
condiciones. A Mayor intensidad de luz dispersada, es mayor la turbiedad.

El polimero formacina es usado como suspension estandar primario de

referencia. La turbiedad de una suspension de formacina de concentracion

especificada es definida como de 4.000 UNT.
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4432 Método

El método empleado es del EPA METHOD: 180.1 Turbidity (Nephelometric)
4.4.3.3 Equipos y reactivos:

Equipos

e Nefelébmetro de Laboratorio..

e Celdas de muestra.

e Piseta (agua desionizada o destilada)

Reactivos

e Estandar primario de formalina.

4434 Inferencias

El color verdadero, es decir el color del agua debido a las sustancias disueltas
que absorben luz, origina que la turbiedad sea mas baja, aunque este efecto
generalmente no es significativo en aguas tratadas.

La presencia de residuos flotantes y materia fina los cuales puedan
sedimentarse rapidamente dara lecturas bajas. Pequefias burbujas de aire
pueden afectar el resultado de manera positiva.

Existen numerosas fuentes de error como son presencia de burbujas en las
paredes de la celda al momento de realizar la lectura, empafiamiento de las

celdas, suciedad del vidrio, y efectos de vibracion que alteran la visibilidad

superficial de la muestra los cuales conduciran a errores en las lecturas.
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4.4.3.5 Procedimiento

e Encender el equipo y dejar estabilizando de acuerdo al manual de operacion
del equipo.

e Revisar la calibracion del equipo de acuerdo al manual

e Enjuagar la celda dos veces con muestra para evitar errores por
dilucion.

e Llenar la celda. Cuando la determinacion se realice en campo las celdas
deben de estar perfectamente secas para poder determinar la turbiedad de
la muestra que se tome.

e Reemplazar la celda conteniendo la disolucién patrén, por la celda
gue contiene la muestra por analizar y cerrar el compartimento de la

celda.
e Leer laturbiedad de la muestra, homogeneizando la muestra contenida en la
celda entre cada lectura. Se recomienda tomar varias lecturas

homogeneizando entre cada una de ellas.

NOTA.- La muestra debe homogeneizarse perfectamente antes de realizar la

lectura.

4.4.3.6 Expresién de los resultados

Célculos

Calcular la turbiedad de la muestra original en base a la dilucion realizada.
El equipo lee directamente en valores de UNT.

A*B

UNT =

(4.3)
46



Donde:

A son las UNT encontradas en la muestra;
B es el volumen final mL de la dilucién realizada, y
C es el volumen en ml de la muestra tomada para la dilucion.

Reportar los resultados de la siguiente forma con la precision correspondiente:

Margen de Turbiedad Informe de cifra
UNT UNT mas préxima
0-1,0 0,05
01-10 0,1
10 - 40 1
40 - 100 5
100 - 400 10
400 - 1000 50
>1000 100

4.4.4 ALCALINIDAD

4.4.4.1 Principio

El contenido de carbonato, bicarbonato e hidroxidos se determina por la
titulacion de una alicuota de la muestra con una solucion valorada de &acido,
estableciendo los puntos sucesivos de equivalencia del bicarbonato y acido
carbénico.

El primer punto (pH 8.3) se determina usando como indicador fenolftaleina y se
atribuye el gasto del titulante al a neutralizacion de los hidroxidos y pasa de los
carbonatos a bicarbonatos. El segundo punto (pH 4.5) puede ser afectado
ligeramente por la presencia de sales disueltas y se determina con el indicador
anaranjado de metilo o con el indicador mixto compuesto de verde de
bromocresol-rojo de metilo, el gasto de titulante corresponde al usado en la
neutralizacion de los carbonatos a anhidrido carbénico. En el caso de
determinar la alcalinidad en aguas que tienen entre 151 y 500 mg/L como

CaCOg; se recomienda usar el pH 4.5 como punto de neutralizacion.
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Los iones hidroxidos presentes en una muestra como resultado de los
procesos de disociacién o hidrdlisis de solutos reaccionan con la adicion de
una solucién estandar de acido. La alcalinidad entonces depende del pH del
punto final. Cuando la alcalinidad es debida enteramente al contenido de
carbonatos y bicarbonatos, el pH del punto de equivalencia de la titulacion es
determinado por la concentracion de dioxidos de carbono (CO,). La
concentracion de CO, depende, a su vez, de la concentracion total de
especies carbonatos originalmente presentes y cualquiera pérdida que pueda

haber ocurrido durante la titulacion.

4.4.4.2 Método

El método aplicado para el ensayo de este parametro es Titulométrico. Método:
SM 2320-B.

4.4.4.3 Equipos y reactivos

Materiales:

e Balanza analitica con precision de 0,1 mg, y
e Bureta de 25ml 0 50 ml.

e Frascos Erlenmeyer de 250ml.

e Pipetas volumétricas de 25 o0 50 ml.

e Frascos para los indicadores.

e Botellas para las diferentes soluciones y reactivos.

Reactivos:

e Agua: libre de CO,
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Disolucion de acido sulfurico o acido clorhidrico (0,1 N). Diluir 8,3 mL
de acido clorhidrico concentrado 6 2,8 mL de acido sulfarico concentrado en
1L con agua libre de CO..

Disolucion de acido sulfurico o clorhidrico (0,02 N). Diluir 200 mL de
acido clorhidrico o acido sulfarico 0,1 N a 1 L de agua.

Disolucion de hidroxido de sodio (0,1 N). Pesar aproximadamente y con
precision 4,0 g de hidroxido de sodio disolver y diluir a 1 L con agua.
Disolucion de hidroxido de sodio (0,02 N). Transferir 200 mL de la
soluciéon de NaOH 0,1 N a un matraz volumétrico de 1L. Diluir a 1L con
agua.

Disolucion de tiosulfato de sodio penta-hidratado (0,1 M). Pesar
aproximadamente y con precision 25,0 g de tiosulfato de sodio y diluira 1 L
con agua (agregar 5 mL de cloroformo como preservador).

Disolucion indicadora de naranja de metilo. Pesar aproximadamente y
con precision 0,5 g del colorante naranja de metilo y aforar a 1L con agua.
Filtrar la disolucién fria para remover cualquier precipitado que se forme. O
bien, pesar aproximadamente y con precision 0,5 g de la sal de sodio y diluir
a 1L con agua, si es necesario filtrar cuando esté fria la disolucion.
Disoluciéon indicadora de fenolftaleina. Pesar aproximadamente y con
precision 5,0 g de fenolftaleina y disolver en 500 mL de etanol, afiadir 500
mL de agua con agitacién constante.

Filtrar si hay formacion de precipitado.

NOTA: Preparar todas las disoluciones con agua destilada que ha sido hervida

recientemente durante 15 min y enfriar a temperatura ambiente. Al final el pH

del agua debe ser = 6 y su conductividad < 2 uS/cm.

4444 Interferencias

La muestra no debe presentar altos niveles de turbiedad que impidan apreciar

el punto final de titulacién. Si se presenta este problema se filtra la muestra a

través del filtro de fibra de vidrio.
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4445 Procedimiento

VALORACION DE LAS DISOLUCIONES

e Valoracion del acido sulfarico o acido clorhidrico (0,02 N)

Pesar aproximadamente y con precision 0,026 5 g del patrén primario de
carbonato de sodio, secado 105°C, afadir unos 25 mL de agua y unas gotas de
la disolucion de naranja de metilo, valorar con el acido hasta el vire del
indicador (de canela a amarillo).

Calcular la normalidad del acido con la siguiente férmula:

N = i *1000 (4.4)
B-53
Donde:
N es la normalidad del 4&cido usado, equivalentes/L.;

A son los gramos de carbonato de sodio;
B son los mL de &cido utilizados, y

53 son los gramos por equivalente de carbonato de sodio.

e Valoracion del hidréxido de sodio (0,02 N)

Pesar aproximadamente y con precision 0,102 g de biftalato de potasio secado
a 105°C afadir unos 25 mL de agua y unas gotas de la disolucion de
fenolftaleina, titular con la disolucion de hidroxido de sodio hasta el vire del
indicador (de incoloro a rosa). Calcular la normalidad del hidréxido con la

siguiente formula:

N :L*moo (4.5)
B-204,2
Donde:
N es la normalidad del hidréxido de sodio, equivalentes/L;
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A son los gramos de biftalato de potasio;
B son los mL de hidréxido de sodio utilizados, y

204,2 son los gramos por equivalente de biftalato de potasio.

e Se toma 50 ml de la muestra con una pipeta volumétrica y se vierte a un
frasco Erlenmeyer de 250ml.

e Se afade 2 gotas de Fenolftaleina y se titula con H,SO4 0,02 N sobre la
superficie blanca hasta un color ligeramente rosado. Se anota el gasto de
acido usando el indicador fenolftaleina.

e Se afiade tres gotas del indicador mixto y se sigue titulando con el H,SO,4
0,02N hasta el color gris. Se anota el gasto de acido usado el determinar la

alcalinidad total, incluyendo el gasto de acido en el paso anterior.
EXPRESION DE LOS RESULTADOS
La alcalinidad se calcula de acuerdo a la siguiente ecuacion:

Alcalinidad fenolftaleina:

V, *0.02N = f %1000
\Y

m

Alcalinidad (mgdeCa,CO, /L) = (4.6)

Donde:
V4 volumen gastado, en ml de la solucion estandar del acido en la titulacion.
V m volumen de la muestra en ml.

f  factor de correccion.
Alcalinidad total: para el volumen gastado Vq de la ecuacion 4.6, de acido se

suman los volimenes gastados de pH 8.3 (con indicador fenolftaleina) y 4.5
(indicador mixto).
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4.4.5 DEMANDA BIOUIMICA DE OXIGENO (DBO-5)

4451 Principio

El método se basa en medir la cantidad de oxigeno que requieren los
microorganismos para efectuar la oxidacion de la materia organica presente en
aguas naturales, residuales y se determina por la diferencia entre el oxigeno

disuelto inicial y el oxigeno disuelto al cabo de cinco dias de incubacion a 20°C.

Nota: El tiempo maximo de almacenamiento previo al analisis es de 24 h.

4.45.2 Método

El método empleado es Standard Methods 5210 B 5- Dyas BOD.

4.45.3 Equipos y reactivos

Equipos:

e Equipo de aireacion con difusor

e Incubador: Controlado por termostato a 20°C * 1°C. Eliminar toda la luz para
evitar la posibilidad de produccion fotosintética de oxigeno disuelto.

e Balanza analitica con precision de 0,1 mg

e Botellas Winkler de vidrio.

¢ Medidor de oxigeno disuelto

e Pipetas automaticas de 1000 y 5000 pL.

Reactivos:

e Agua destilada.

e Solucion amortiguadora de fosfato. Pesar aproximadamente 8,5 g de
fosfato monobasico de potasio (KH,PO,) 21,75 g de fosfato dibasico de
potasio (K;HPO,) 33,4 g de fosfato dibasico de sodio heptahidratado
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(Na;HPO4+7H,0) y 1,7 g de cloruro de amonio (NH,4CI), disolver en 500 mL
de agua y aforar a 1 L. El pH de la disolucion debe ser de 7,2. Desechar el
reactivo (o cualquiera de los siguientes reactivos) si hay algun signo de
crecimiento biolégico en el frasco de almacenamiento.

Disolucion de sulfato de magnesio. (MgSO47H,0) Pesar
aproximadamente 22,5 g de sulfato de magnesio heptahidratado disolver en
agua y diluira 1 L.

Disolucion de cloruro de calcio. (CaCly) Pesar aproximadamente 27,5 g
de cloruro de calcio anhidro disolver en aguay diluira 1 L.

Disolucion de cloruro férrico. (FeClz*6H,0) Pesar aproximadamente 0,25
g de cloruro férrico hexahidratado disolver en agua y diluira 1 L.

Disolucion de acido sulfarico (0,1N). (H.SO4) Agregar aproximadamente
2,8 mL de acido sulfdrico concentrado a 500 mL de agua, mezclar bien y
diluir hasta 1 L.

Disolucion de hidroxido de sodio (0,IN). (NaOH) Pesar

aproximadamente 4,0 g de hidroxido de sodio disolver en agua y diluira 1 L.

4454 Interferencias

El pH acido o alcalino

Cloro residual

Nitritos: Es la interferencia mas comun en las muestras de DBOs incubadas.
Sustancias inorganicas y organicas reductoras

La presencia de burbujas durante el periodo de incubacién alterna de

determinacion de la DBO.

4455 Procedimiento

Agua de dilucion (SM 5210-B-4a.)

Airear una muestra de agua residual.
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Airear una muestra de agua destilada, en una botella (dependiendo del
namero de muestras se define el volumen a preparar. y se adiciona las
siguientes soluciones para 1 litro:

o 1ml. Solucién amortiguadora.

o 1ml Solucién de sulfato de magnesio.

o 1ml Solucién de cloruro férrico

o 1ml Cloruro de calcio.

o ml de agua residual.
Pretratamiento de la muestra
Muestras con pH acidos o basicos
Neutralizar las muestras a un pH entre 6,5 y 7,5 con acido sulfdrico o
hidréxido de sodio de concentracidén tal que la cantidad de reactivo no diluya
la muestra en mas del 0,5 %. El pH del agua de dilucion sembrada no debe

verse afectado por la dilucion de la muestra.

Muestras que contienen cloro residual

Se deben dejar en reposo por una o dos horas para que este elemento se
disipe.

Determinacion de OD

Si la muestra representa 1% o mas de las mas bajas diluciones de DBO, se
determina el OD en la muestra sin diluir. Esta determinacion se suele omitir
en aguas residuales cuyo contenido de OD es normalmente Cero. Con
muestras que tienen una demanda inmediata de oxigeno se determina el
OD inicial, efectuando la medida en un tiempo tal que represente el
vertimiento de las aguas en un cuerpo receptor.

Incubacion

Se incuba el agua de dilucién del testigo y las muestras diluidas por cinco
dias en un cuarto oscuro a 20°C, luego se determina el OD en las muestras

incubadas y el testigo usando el método de winkler.
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EXPRESION DE LOS RESULTADOS
Se plica las ecuaciones 4.7 y 4.8 para calcular DBOs en mg/L:

Cuando no se utilice in6culo y diluciones:

080, ™| -0, s ~ 0Dy @)

Cuando se emplea una dilucion:

(4.8)

50, (ng j / OD;ng. ; ODy(mg)

Donde:
OD; mg/L es el oxigeno disuelto inicial, y
ODs mg/L es el oxigeno disuelto al quinto dia.

P :esla Fraccion decimal de la muestra usada
Cuando se utiliza in6culo:

Sin dilucién:

_ e . Cl-el B Bz S/t
D80 1y =( 0B ) ~OBgm; |- GIEL g

Con dilucion:

Cl'el_BZZVt
s _KODi(m%J—ODs(m%J)— C,V, }
Os(ms() = P

(4.10)

Donde:
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B1 es el OD del in6culo antes de la incubacion, en mg/L;

B, es el OD del in6culo después de la incubacién, en mg/L;

C; es el volumen de indculo en la muestra;

C, es el volumen de in6culo en el indculo control;

V; es el volumen total del frasco Winkler, y

Vn es el volumen de muestra sembrada.

P :esla Fraccion decimal de la muestra usada
Los resultados se Reportan en mg/L de DBOs con dos cifras significativas con
la presicion (media, desviacion estandar) correspondiente.
In6culo: Es una suspension de microorganismos vivos que se han adaptado

para reproducirse en un medio especifico.

4.4.6 SOLIDOS TOTALES
4.4.6.1 Principio

Una muestra homogenizada es evaporada en un cpsula de porcelana tarada
hasta que su peso sea constante en una estufa a 103-105°C. El aumento del

peso con respecto a la tara de la capsula representa los solidos totales.

Este resultado puede no ser representativo del peso real de sélidos disueltos en

las muestras de aguas residuales.

4.46.2 Método

Método Gravimétrico. Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater. 20" Edition. Part 2540 A, B.

4.4.6.3 Materiales y equipos

e Capsulas de evaporacion de porcelana de 100 ml de capacidad.
e Mufla para operar a 550 + 50 °C.

e Bano Maria.
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e Estufa de secado: para operar a 103 — 105°C.

e Desecador, provisto con un desecante con indicador de color.
e Balanza Analitica de una precision de pesada de 0,1 mg.

e Pipetas de boca ancha.

e Probetas graduadas.

4.46.4 Interferencias

Muestras altamente mineralizadas con concentraciones significativas de calcio,
magnesio, cloruros y/o sulfatos pueden ser higroscépicas y requerir secado
prolongado, desecacion apropiada y rapida pesada. Dispersar los aceites y
grasas flotantes visibles con un mezclador antes de efectuar la toma de una
porcidbn de muestra para analisis. Debido a que la formacién de un residuo
excesivo en la capsula puede formar una costra que retiene agua, limitar el

volumen de muestra de manera de tener un residuo de no mas de 200mg.

4.46.5 Procedimiento

e Se calcina la capsula de porcelana a 550 + 50°C, durante una hora en
una mufla.

e Se enfria, deseca, pesa y almacena lista para su uso.

e Se transfiere la muestra medida de 50 ml a la cidpsula prepesada y se
evapora a sequedad en el bafio de vapor de agua. También puede
utilizarse un horno desecador. Cuando se evapora en horno
desecador, la temperatura debera ser baja, aproximadamente 98°C
para evitar que hierva y salpique la muestra.

e Se seca la muestra evaporada por lo menos una hora a 103-105°C.

e Se enfria la cdpsula en un desecador y se pesa.

e Se repite el ciclo de secado se 103-105°C, enfriando, desecando y
pesando hasta obtener un peso constante o hasta que la pérdida de
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peso sea menor que 4% del peso anterior, 6 0.5mg, el cual siempre

es menos.
Expresion de los resultados

CALCULOS:
(A-B X 1000

mg /L ST = (4.11)

Donde:
ST Es el sdlido total
A: peso de la muestra + capsula en mg.
B: peso de la capsula en mg

Vi Volumen de la muestra en mi

4.4.7 SOLIDOS TOTALES DISUELTOS

4.4.7.1 Principio

Una muestra bien mezclada es filtrada a través de un filtro de fibra de vidrio
estandar, y el filtrado es evaporado hasta sequedad en una capsula tarada y
secado hasta peso constante a 180 °C. El incremento de peso de la capsula
representa los solidos disueltos.

447.2 Método

El Método es Gravimétrico. Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater. 20% Edition. Part 2540.A. C.

4.4.7.3 Materiales y equipos

e Capsulas de evaporacion de porcelana de 100 ml de capacidad.
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e Mufla para operar a 550 + 50 °C.

e Bafio Maria

e Discos filtrantes de fibra de vidrio: Whatman 934AH.

e Horno de desecado con control termostatico con variacion de
temperatura de + 1°C.

e Desecador, provisto con un desecante con indicador de color.

e Balanza Analitica de una precision de pesada de 0,1mg.

¢ Pipetas de boca ancha

e Probetas graduadas

447.4 Interferencias

Aguas altamente mineralizadas con cantidades considerables de calcio,
magnesio, cloruros y/o sulfatos pueden ser higroscopicas y requerir un

prolongado secado, desecacion apropiada y rapida pesada.

Muestras con alto contenido de bicarbonato requieren de un secado a 180°C
cuidadoso y posiblemente prolongado para asegurar la completa conversion de
bicarbonato a carbonato. Debido a que un residuo excesivo puede formar una
costra que retenga agua, limitar el volumen de muestra de manera de tener un

residuo de no mayor de 200mg.

4475 Procedimiento

e Se toma un volumen determinado de muestra y se pasa a través de
un filtro de fibra de vidrio.

e EI volumen filtrado se pone a secar en una capsula (pesado
previamente) a peso constante en una estufa a 180°C.

e Luego de alcanzar el secado a peso constante se determina el

incremento de peso de la capsula, siendo éste incremento la
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concentracion de los sdlidos totales disueltos presentes en la porcion

de muestra a ensayar.
Expresion de los resultados
CALCULOS

Los sélidos disueltos totales se calculan a partir de la siguiente ecuacion.

(A-B X 1000

mg /L SDT = (4.12)

Donde:
SDT Es el s6lido disuelto total
A: peso de la muestra + capsula en mg.
B: peso de la capsula en mg.

Vi Volumen de la muestra en mi

4.4.8 CLORUROS

4.4.8.1 Principio

La determinacion de cloruros por este método se basa en una valoracién con
nitrato de plata utilizando como indicador cromato de potasio. La plata
reacciona con los cloruros para formar un precipitado de cloruro de plata de
color blanco. En las inmediaciones del punto de equivalencia al agotarse el i6n
cloruro, empieza la precipitacion del cromato. La formacion de cromato de plata
puede identificarse por el cambio de color de la disoluciéon a anaranjado-rojizo
asi como en la forma del precipitado. En este momento se da por terminada la

valoracion.
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4.48.2 Método

Método Argentométrico. El método empleado es el Standard Methods 4500.
B CI
4.4.8.3 Materiales y equipos:

Materiales:

Balanza analitica con precisién de 0,1 mg
Erlenmeyer, de 250ml
Bureta, de 50ml.

Reactivos:

Disolucion indicadora de cromato de potasio al 5%. Pesar
aproximadamente y con precision 50,0 g de cromato de potasio y disolver en
500 mL de agua y afiadir disolucién patron de nitrato de plata hasta que se
produzca un precipitado rojo claro. Proteger la disolucion de la luz y dejar
estabilizar durante 24 h después de la adicion de la disolucion de nitrato de
plata. Filtrar la disolucién para remover el precipitado y aforar a 1 L con
agua.

Disolucién estandar de nitrato de plata (0,014N). Moler aproximadamente
5,0 g de cristales de nitrato de plata y secar a 100°C durante 2 h. Pesar
aproximadamente y con precision 2,4 g de los cristales pulverizados de
nitrato de plata disolverlos en aproximadamente 1 L. Valorar contra la
disolucion patron de cloruro de sodio 0,014N

Disolucion patrén de cloruro de sodio (0,014N). Secar aproximadamente
3,0 g de cloruro de sodio a 140°C. Pesar aproximadamente y con precision
824,1 mg de la sal seca disolver en agua y aforar a 1 L en un matraz

volumétrico. Se acepta el uso de patron certificado.
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Disolucion de hidroxido de sodio (0,1N). Pesar aproximadamente y con
precision 4,0 g de hidroxido de sodio disolver en 1 L de agua.

Disolucion de acido sulfarico (0,1N). Tomar cuidadosamente 3 mL de
acido sulfurico concentrado y llevara 1 L.

Suspension de hidroxido de aluminio. Pesar aproximadamente y con
precision 125,0 g de sulfato de aluminio y potasio o sulfato de aluminio y
amonio, y llevar a 1 L con agua. Calentar a 60°C y afadir 55mL de
amoniaco lentamente y agitando. Permitir reposar la disolucion durante unas
horas, decantar el agua sobrenadante y lavar el precipitado por adiciones
sucesivas de agua, mezclando bien y decantando. Repetir el procedimiento
anterior hasta eliminar el olor a amoniaco. Cuando esta recién preparada, la

suspension ocupa un volumen aproximado de 1 L.

4.48.4 Interferencias

e Los iones bromuro, yoduro y cianuro se registran como
concentraciones equivalentes de cloruro.

e Los iones sulfuro, tiosulfato y sulfito interfieren.

e El ortofosfato en concentraciones mayores de 25 mg/L interfiere ya
gue precipita como fosfato de plata.

e EIl hierro con concentraciones arriba de 10 mg/L interfiere porque

enmascara el punto final de la valoracion.

4.4.8.5 Procedimiento

Acondicionamiento de la muestra.

Utilizar un volumen de muestra de 100 mL. Ajustar el pH entre 7 y 10
utilizando las disoluciones de hidroxido de sodio (0,1N) y/o acido sulfurico
(0,1N)
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e Sila muestra tiene mucho color, afladir de 3 mL a 5 mL de la suspension de
hidroxido de aluminio antes de acondicionar. Mezclar, dejar sedimentar y

filtrar con papel filtro cualitativo.

Valoracioén

e A 100 mL de muestra acondicionada, adicionar 1 mL de disolucion
indicadora de cromato de potasio. Valorar con la disolucion patréon de nitrato
de plata hasta el vire de amarillo a naranja rojizo, manteniendo un criterio
constante en el punto final.

e Titular un blanco con las muestras.
Expresién de los resultados
CALCULOS

Se calcula la concentracion de iones Cloruro en la muestra original, en mg/L
como sigue:
€@ - B *N *35450

t|*5@4)= 7 (4.13)

Donde:
A es el volumen gastado en ml de AgNOs en la valoracion de la muestra
B es el volumen gastado en ml de AgNOg3 en la valoracion del blanco
N es la normalidad del nitrato de plata.

V,, es el volumen de la muestra en ml.

Todos los valores obtenidos de control de calidad deben ser reportados junto

con los resultados del analisis.
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4.4.9 FOSFORO TOTAL

4.49.1 Principio

El molibdato de amonio y el tartrato de antimonilo y potasio reaccionan en
medio &cido con el ortofosfato para formar el heterodcido acido fosfomolibdico
que es reducido a azul de molibdeno intensamente coloreado por el acido

ascorbico.

4.49.2 Método

El método es del Acido Ascorbico: SM 4500-E. Fésforo.

4.4.9.3 Materiales y reactivos
Materiales:
o Espectrofotometro, previsto con fototubo de infrarrojo para ser usado a

880 nm, equipado con un paso de luz de 2,5 cm o mayor.

. Cocinilla eléctrica de 30 y 50 cm.
. Equipo extractor para gases.

o Frascos Erlenmeyer de 250 ml.
o Matraces aforados de 50ml.

o Pipetas de 5. 15, 20y 50 ml

Nota: todo material de vidrio que sera usado para este método debe ser lavado
con acido.

Reactivos:

e Solucién indicadora de fenolftaleina.
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e Acido sulftrico concentrado, H,SO,.
e Acido nitrico concentrado, HNOs.

e Solucion de hidroxido de sodio 1N.
e Acido sulfarico H,SO4 5 N.

Se diluye 70 ml de H,SO4 concentrado a 500 ml con agua destilada.

e Solucion de tartrato de antimonio y potasio.

Se disuelve 1.3715 g K (SbO)C4H40¢ . %2 H,O en 400 ml de agua destilada en
un frasco volumétrico de 500 ml y se diluye a la marca. Se almacena en una
botella de tapa de vidrio.

e Solucién de molibdato de amonio

Se disuelve 20 g de (NH;) Mo07O24. 4 H,O en 500 ml de agua destilada. Se
almacena en botella de plastico a 4°C.

e Acido asc6rbico 0.1 M

Se disuelve 1.76 g de acido ascoérbico en 100 ml de agua destilada. La solucién
es estable por cerca de cuatro semanas a 4°C.

e Reactivo combinado

Se mezcla los siguientes reactivos en las siguientes proporciones para tener
100ml de reactivo combinado: 50 ml de H,SO, 5 N, 5 ml de tartrato de
antimonio y potasio, 15 ml de molibdato de amonio y 30 ml de solucion de
acido ascorbico. Se mezclan bien después de la adicion de cada reactivo. Los
reactivos deben prepararse a la temperatura del ambiente, justo antes de ser
mezclados, siguiendo el orden dado. Si se forma algo de turbiedad en el
reactivo combinado, antes de proseguir se agita loa mezcla y luego se deja
decantar durante algunos minutos, hasta que la turbiedad desaparezca. El
reactivo es estable por cuatro horas.

e Solucién stock de fosfato

Se disuelve 219.5 mg de fosfato de fosfato de potasio anhidro KH,PO,4 y se
diluye a 1,000 ml con agua destilada: 1,00ml = 50.0 ug PO, — P.
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e Solucion estandar de fosfato

Se diluye 100 ml de solucion stock de fosfato a 1000 ml con agua destilada, 100
ml = 0.5 ug de P.

4494 Interferencias

Los arseniatos reaccionan con el reactivo de molibdato para producir un color
azul similar al formado con el fosfato. El arsénico en concentraciones tan bajas
como 0.10 mg/L de As interfiere en esta determinacion. EI cromo hexavalente y
el nitrito dan resultados de cerca de 3% mas bajos que el verdadero cuando se
encuentran en concentraciones de 1.0 mg/L y de 10 al 15 % mas bajas a

concentraciones de 10 mg/L de cromo y nitrito.

El sulfuro (NayS) y silicatos no interfieren en concentraciones de 1.0 y 100
mg/L. Mediante este método el fosfato puede detectarse en cantidades
minimas de 10 pug/L y en un rango de 0.15 — 1.30 mg/L, usando para la lectura

espectrofotométrica a 880nm, una celda de 1cm de paso de luz.

4495 Procedimiento

DIGESTION PRELIMINAR

El contenido total de fosforo de la muestra incluye todo el ortofosfato y los
fosfatos condensados, ambos soluble e insoluble y especies organicas e
inorganicas. Para separar el fosfato de su combinacion con materia organica,
digerir y oxidar.

e En un frasco Erlenmeyer de 250 ml se mide una alicuota (50 ml) de
muestra que contiene la cantidad deseada de fosfato, para ser
determinada por el método del acido ascoérbico (colorimétrico).

e Se adiciona 1 ml de H,SO, concentrado y 5 ml de HNOj;

concentrado.
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Se digiere la muestra hasta tener un volumen de 1ml; se continda la
digestion hasta observar que la solucidén esta completamente incolora
y transparente y hay produccion abundante de humos blancos.

Se enfria y adiciona aproximadamente 20 ml de agua destilada, una
gota de fenolftaleina y NaOH 1 N en cantidad suficiente para colorear
hasta un color rosado leve.

Se transfiere la solucién neutralizada a un tubo Nessler de 50 ml; si
hay material que produzca turbiedad, primero se filtra la muestra, se
adiciona los lavados del filtro al frasco y se ajusta el volumen de la
muestra a 50 ml con agua destilada.

Se determina el fésforo presente por el método del &cido ascoérbico
para el cual se ha construido una curva de calibracién, corriendo
soluciones estandar a través de la digestion ya descrita.

Se toma 10 ml de la muestra y se coloca dentro de un frasco
erlenmeyer de 125 ml.

Se adiciona una gota de fenolftaleina; si se desarrolla un color rojo se
afiade H,SO,4 5 N gota a gota hasta descargar el color.

Se adiciona 8.0 ml de reactivo combinado y se mezcla obteniéndose
un color azul.

Después de por lo menos 10 minutos pero mas de 30 minutos, se
mide la absorbancia del color de cada muestra a 880 nm, usando un

blanco de reactivo como la solucion de referencia.

PREPARACION DE LA CURVA DE CALIBRACION

la solucion estandar los volumenes que se indican en la siguiente

tabla y se diluye a 50 ml en frascos volumétricos y se sigue como en el caso de

las muestras.
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Tabla 4.2: volimenes de solucién estandar para
preparar la curva de calibracion de P .

Volumen(ml) de
0.5 ppm de PO, ppm de P
0 0.00
1.0 0.01
3.0 0.03
5.0 0.05
10.0 0.10
20.0 0.20
30.0 0.30
40.0 0.40
50.0 0.50
4.49.7 Expresién de los resultados
CALCULOS
Abs.=a+b P (4.14)

[’Qﬁ%} = B> — ol (4.15)

b
Donde:
Abs. = Es la lectura de Absorbancia leida a 880 nm.
a = Interseccion del eje de la curva de calibracion.
b = Pendiente de la curva de calibracion

4410 SULFATO
4.4.10.1 Principio

El i6n sulfato (SO4) es precipitado en un medio de &cido acético con cloruro de
bario (BaCl,) de manera tal de formar cristales de sulfato de bario (BaSO,) de

tamafo uniforme. La absorbancia de luz de la suspension de BaSO,4 es medida
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con un fotémetro y la concentracién de SO4“ es determinada comparando la

lectura con una curva estandar.

4.4.10.2 Método

El método aplicado es el Turbidimétrico: SM 4500-E.

4.4.10.3 Materiales y reactivos:

Equipos

Agitador magnético de velocidad de agitacion constante, de tal modo que
no ocurran salpicaduras y con magnetos de forma y tamafos idénticos.
Fotometro.- Se necesita alguno de los siguientes de preferencia en el orden
anotado:

Nefelometro.

Espectrofotdmetro, para usarse a 420 nm, y que suministre un paso de luz
de4d4a5cm.

Fotémetro de filtro, equipado con filtro violeta que tenga una trasmitancia
maxima cercana a 420 nm y que suministre un paso de luz de 4 a5 cm.
CronOGmetro.

Cucharilla medidora, con capacidad de 0.2 cm3 a 0.3 cms.

Matraces Erlenmeyer de 125ml.

Reactivos:

Solucion buffer A: Disolver 30g de cloruro de magnesio (MgCl,.6H,0), 5 g
de acetato de sodio ( NaCH3COO.3H;0), 1 g de nitrato de potasio (KNO3) y
20 ml de &cido acético (HCH3COO) (99%) en 500ml de agua destilada y
luego diluir hasta 1000 ml.
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e Solucién buffer B: (requerida cuando la concentracion de SO.2 en la
muestra es menor de 10 mg/L): disolver 30 g de cloruro de Magnesio
(MgCl,.6H,0), 5 g de acetato de sodio (NaCH3COO.3H,0), 1 g de nitrato de
potasio (KNOg); 0,111g de sulfato de sodio (Na,SO4) y 20 ml de &cido
acético (HCH3COO) (99%) en 500ml de agua destilada y luego diluir hasta
1000 ml.

e Cloruro de bario (BaCl,) en cristales, de 20 a 30 mallas. En la
estandarizacion, se produce una turbiedad uniforme con este rango de malla
y el buffer apropiado.

e Solucion estandar de sulfato. Se prepara una solucién estandar como se
describe:

Se prepara por dilucion 10.41 ml de solucion 0.0200N de acido sulfarico
usado para la determinacion de alcalinidad y se enrasa a 100ml con agua
destilada.

Disolver en agua 147.9 mg de sulfato de sodio anhidro y aforar con agua
destilada a 1000 ml. (1.00 cm? de esta solucién = 100 p g de SO4).

4.4.10.4 Interferencias

e En este método, interfieren la materia en suspension en grandes
cantidades y el color.

e La materia suspendida puede eliminarse parcialmente por filtracion.
Si ambos interferentes producen lecturas pequefias en comparacion
con la de la concentracion del ion sulfato. La silice en concentracion
de 500 mg/L y la materia organica en concentraciones altas, también
interfieren, imposibilitando la precipitacion satisfactoria del sulfato de
bario.

e En aguas normales, no existen otros iones ademas del sulfato, que
formen compuestos insolubles con bario, bajo condiciones

fuertemente acidas.
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e Efectuar las determinaciones a temperatura ambiente, con una

variacion del orden de + diez grados, no causa error apreciable.

4.4.10.5 Procedimiento

e Preparacion de la curva de calibracion

Estimar la concentracion del ion sulfato en la muestra, comparando la lectura de
turbiedad con una curva de calibracion preparada con el uso de los patrones de

sulfatd, durante todo el procedimiento.

Espaciar los patrones a incrementos de 5 mg/L en los limites de 0 a 40 mg/L de
sulfatd. Arriba de 40 mg/L, decrece la exactitud del método y pierden estabilidad
las suspensiones de sulfato de bario.

Verificar la confiabilidad de la curva de calibracion, corriendo un patrén con

cada tres o cuatro muestras desconocidas.

e Formacion de turbiedad de sulfato de bario

Transferir a un matraz Erlenmeyer de 250 cm3 una muestra de 100 cms3, o una
porcion conveniente aforada con agua a 100 cm3. Afadir exactamente 5.00 cm3
del reactivo acondicionador y mezclar en el aparato agitador.

Mientras la solucién se esta agitando, afiadir el contenido de una cucharilla
llena de cristales de cloruro de bario y empezar a medir el tiempo
inmediatamente. Agitar durante un minuto exacto a una velocidad constante.

NOTA.- La velocidad exacta de agitacién no es critica, pero debe ser constante
para cada corrida de muestras y de patrones, y debe ajustarse a casi el maximo

al cual no ocurran salpicaduras.
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e Medicién de la turbiedad del sulfato de bario

Inmediatamente después de terminar el periodo de agitacion, verter algo de la
solucién a la celda de absorcion del fotdmetro y medir la turbiedad a intervalos
de 30 segundos durante 4 minutos. Debido a que la turbiedad maxima se
presenta generalmente dentro de los 2 minutos y que de ahi en adelante las
lecturas permanecen constantes durante 3 a 10 minutos, se considera que la

turbiedad, es la maxima lectura obtenida durante el intervalo de 4 minutos.
4.4.10.6 Expresion de los resultados

CALCULOS
Corregir por color y turbiedad presentes en la muestra original, corriendo
blancos sin cloruro de bario.

El contenido del ion sulfato en mg/L, se conoce aplicando la férmula siguiente:
~ mgSO,” 1000

mg/L fo,? = < (4.16)

m
Si se utiliza la solucién buffer A, determinar la concentracién de SO,?
directamente de la curva de calibracion, después de restar la absorbancia de la
muestra antes de agregar el BaCl,. Si se utilizo la solucion buffer B, restar la
concentracion de SO4? determinada antes. Debido a que la curva de calibracién
no es una linea recta, esto no es equivalente a restar la absorbancia del blanco

de la absorbancia de la muestra.
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CAPITULO 5

RESULTADOS

5.1 DETERMINACION DE NITROGENO TOTAL EN MUESTRAS DEL
LAGO TITICACA

Los resultados obtenidos en la determinacion de Nitrdgeno de las muestras es
realizado por el método semi Kjeldahl segun ISRIC 6

Tabla 5-1: Datos de la determinacién de Nitrégeno Total en muestras del lago Titicaca

Sitio Muestra Ref. | Nyow Mg/L
Puerto de Guaqui P1 0.60
Santa Rosa P2 0.25
Koana P3 0.92
Escoma P4 0.15
Chahuaya P5 0.16
Sotalaya P6 0.16
Santiago de Huata P7 0.18
Tiquina Peion Blanco P8 0.15
Isla del Sol P9 0.1
Yampupata P10 0.12
Copacabana P11 0.12
Huatajata P12 0.16

5.2 Determinacion de Fosforo total en una muestras del lago
Titicaca

Los resultados obtenidos en la determinacion de Fosforo total de la muestras

es realizado por el método de Acido Ascorbico: SM 4500-E Fosforo.

Tabla 5-1: Datos de la determinacién de Fosforo Total en muestras del lago Titicaca

Sitio Muestra Ref. Piota MQ/L
Puerto de Guaqui P1 <0.010
Santa Rosa P2 <0.010
Koana P3 0.011
Escoma P4 0.030
Chahuaya P5 0.042
Sotalaya P6 0.024
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Santiago de Huata P7 0.124
Tiquina Peion Blanco P8 0.020
Isla del Sol P9 0.042
Yampupata P10 0.13
Copacabana P11 0.036
Huatajata P12 0.022

5.3 Determinacion de Clorofila a en muestras del lago Titicaca

Los resultados obtenidos en la determinacion de Clorofila a de la muestras es

realizado por el método de fluorometria.

Tabla 5-1: Datos de la determinacién de clorofila a en muestras del lago Titicaca

Sitio Muestra Ref. Chl a ug/L Clasf. Tréfica

Puerto de Guaqui P1 0.043 ultra-oligotréfico
Santa Rosa P2 4.343 mesotrofico
Koana P3 1.665 oligotrofico
Escoma P4 7.336 mesotrofico
Chahuaya P5 3.264 mesotroéfico
Sotalaya P6 3.883 mesotrofico
Santiago de Huata P7 3.349 mesotrofico
Tiquina Pefién Blanco P8 0.443 oligotréfico
Isla del Sol P9 6.130 Mesotrofico
Yampupata P10 4.705 Mesotrofico
Copacabana P11 1.249 oligotréfico
Huatajata P12 0.442 oligotrofico
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6.1

CAPITULO 6

CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

CONCLUSIONES

Los resultados en la determinacion de la clorofila “a” por el método de
fluorescencia, en muestras obtenidas en el Lago Titicaca nos indica que
el lago menor se la clasifica como oligotréfico por presentar
concentraciones por debajo de 1,7 ug/l, a diferencia del lago mayor que
se clasifica entre oligo-mesotrofico (1,3 - 7,3 ug/l de clorofila)

Se determino la concentracion de nitrégeno total por el método Kjendhal
aplicando una muestra de referencia interna (M.R.l.) y muestra de
referencia certificada (M.R.C.) en aguas.

Los ensayos fisicoguimicos de pH, conductividad, DBOs, alcalinidad,
turbidez, sélidos totales, soélidos suspendidos, sulfatos, fosforo total,
cloruros en aguas se realizo segun el Procedimiento Normalizado de
Operacion del laboratorio de calidad ambiental.

Se adquirio la habilidad, destreza para la manipulacion de reactivos,
materiales de laboratorio.

Durante la toma de muestras en campo se aplico las normas
internacionales y recomendaciones del Laboratorio de Calidad
Ambiental.

Durante el tiempo del trabajo dirigido en que se realizaron las practicas
profesionales en el Laboratorio de Calidad Ambiental se aplico todo lo

aprendido durante la carrera
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6.2

RECOMENDACIONES

Se recomienda que el estudio de la cuantificacion de la clorofila y
relaciones fisico, fisico-quimicos se aplique con mayor profundidad
enfocado a un trabajo de tesis.

Tener conocimiento del tratamiento de datos analiticos para la
determinacion de concentraciones y demdas pardmetros de medicion,
para una buena interpretacion de resultados.

Es importante contar con la cantidad de muestra suficiente para realizar
todos los analisis.

Para la toma de muestras se recomienda utilizar materiales y
preservantes adecuados (frascos ambar) que permitan mantener

estables los analitos y la clorofila.
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ANEXO A-1

VALORES MAXIMOS ADMISIBLES DE PARAMETROS EN
CUERPOS RECEPTORES.

[No [PARAMETROS |UNIDAD [CANCERIGENOS CLASE "A"  [CLASE"B"  [CLASE"C"  [CLASE"D"

E ERC s C 7 C

|_1|pH | |ND |6.Daﬂ.5 |ﬁ_nag_u |ﬁ.039.0 |ﬁ_nag_u

2 Temperatura *C +_3°C de +_3°C de +/_3°C de +/_3°C de

receptor receptor receplor receptor

[ a[soLDOS mg/| 1000 1000 1500 1500
disueltos totales

4 Aceites y mg/l MO Ausentes Ausentes 0.3 1
Grasas

| 5[pBO [mg/i [NO <2 <& [<20 [<x0

[ & [bao [mg/l [NO <5 [<10 [<40 <60

[ 7 [NMP colifecales [NA0OmI [NO =50y<5en80%de | <1000y <200en [<5000y <1000en <5000y <5000en
MMP muestras B0%de B80%de muestras |B0%de muestras

muestras

|7E||Parasitns |NJI | |=f.1 |-:1 |<1 |-:1

[ a[celormgPul [mg/ [NO [<10 <50 [<100 [<200

[ 10 [Oxigeno disueito [mg/l [NO |<BD%sat. |<70%sat. |<B0%sat. |<50%sat.

[11 [Turbidez [UNT  [NO <10 <50 [<100-<2000* [<200 - 10000***

F 50LIDOS mg/l - ‘ND <10mg/l ‘Bﬂmga'l - 0.1 <50mg/l - <1 ml [<100mg/ - <1
sedimentarios rrig!| rml/l rrildl

m|ﬂluminin |mgf| | |D.21:. Al |D.51:. Al |1.Dc. Al |1.Dc. Al

W|Amoniam |mgf| |ND |D.05c. MNH; |‘1.Dc.NHa |2c. MNH5 |4c_ MH;

E|ﬁ.n:imnnio |mg/l [NO |0.01¢. Sb |0.01c. Sb 0.01¢ Sb [0.01¢ Sb

[18 [Arsenicototal  [mg/t [l |0.05c.4s |0.05c.48 0.05c.As [0.1c.As

F|Benoena |mgt (sl |2.0c.Benc. |6.0c.Benc. 10.0c.Benc. 10.0c.Benc.

18 [Bario |mg/l [NO |1.0¢c. Ba [1.0¢c. Ba 2.0¢c. Ba |5.0¢c. Ba

|19 [Berilio Imgt (sl |0.001c. Be |0.001c. Be 0.001c. Be 0.001c. Be

’E|anm |mgs'l | |1.I’.'Ic. E |‘1.Uc. B |1.I’.'Ic. B |1.Uc. B

E|Ca|cin |mgl [NO 200 |a00 300 400

| 22 [cadmio Imgn  [nO 0,005 |0.005 0,005 |0.005

]E|Cianums |mg/l [NO 0,02 0.1 0.2 0.2

[24 [Clorures [mgit [NO |250¢. CI [300c. CI l400c. CI [500c. €

|25 [Cobre |mgn [NO |0.05¢. Cu [1.0¢. Cu 1.0c. Cu |1.0¢c. Cu

26 [Cobaito Img/l | |0.1c. Co |0.2¢. Co 0.2¢. Co |0.2¢. Co

F Crome mg/l sl 0.05c. Cr Total  |0.05¢. CF° 0.05c. Cr 0.05c. Cr™
Hexavalente

’E Cromo mg/| NO 0.6c. Cr 0.6e.Cr™” 1.1e.Cr™
Trivalente

|E|1.2 Dicloroetans |ug| E 10,0 10,0 10,0 10,0

79




’E 11 gl ‘SI ‘0:3 ‘n:a ‘n:a ‘n:a

Diclorcetilena

]F|Es:aﬁn img/l [NO |2.0¢. 8n |2.0¢. 8n |2.0c. Sn [2.0c. Sn

[32 [Fenoles lugl  [NO [1c.CaHsOH  [1c.CsHsOH  |5c.CaHsOH  [10c. Cs HsOH

|33 [Hierre Soluble  [mg/l [NO |0.3¢c. Fe |0.3¢. Fe 1.0c. Fe |1.0c. Fe

(34 [Floruros Img/l  |NO [06-17c.F  [0B-17c.F [0.6-1.7c.F  [0.6-1.7c.F

F‘meatnTntal ‘mga'l ‘ND ‘0.4& Ortofesfata [0.5¢. ‘1.01:. Ortefosfato ‘m‘:. Ortafosfato

Ortofosfate

(36 [Magnesio Img/l [NO [100c. Mg [100c. Mg [150¢. Mg [150¢. Mg

37 [Manganeso img/l  [NO |0.5e. Mn |0.1e.Mn [0.18.Mn [0.1.Mn

]ﬁ|ru|ercurin img/l [NO |0.001 Hg |0.001 Hg 0.001 Hg |0.001 Hg

’ﬁ|uu‘n |ng| | |2.5c. Li |2.5c. Li |2_5c. Li |5c. Li

]E|Nique| Imgil  [sl |0.05¢.Ni |0.05¢.Ni |0.5¢. Ni |0.5¢. Ni

(41 [Nitrato Img/l [NO |20.0c. NO; |50.0c. NO; |50.0c. NOs [50.0c. NOs

]H|Nitrim img/l [NO |<1.0c. N [1.0c.N [1.0c. N [1.0c. N

(43 [Nirogeno total  [mg/l [NO [5c. N [12e. N [12c. N [12¢. N

[44[Plomo img/l [NO 0.05¢. Pb 0.05¢. Pb |0.05¢. Pb [0.1¢. Pb

]E|P|ara img/l [NO |0.08¢. Ag |0.085¢. Ag |0.05¢c. Ag |0.05¢. Ag

Wipentaclnrcfennl imga'l iSI iS im:n iﬂ.‘l:l'.'l imo

47 [selenio |mgil [NO |0.01¢ Se |0.07e Se [0.01e Se |0.05¢ Se

(48 [Sodio [mgy1 [NO [200 [200 |200 [200

F SOLIDOS ‘ ‘ Ausentes ‘Husentes Ausentes <ret.malla 1mm?
flotantes

[50 [Sulfatos [mg/i [NO |300c SO. [400¢c. SO. [400c. SO. [400¢. 8O.

|51 [sulfuros |mgil [NO |o.1 |0.1 0.5 K

52 [S.AAM. g/l 0.5 0.5 0.5 0.5
(Detergentes)

[53][1.1.1.2 mg/| ND 10 10 10 10
Tetracloroetano

[54][1.1.1. g/l Sl a0 a0 a0 a0
Tricloroetano

55 [Tetraclorure de rrg!| sl 3 3 3 3
Carbene

(56/[2.4.6. g/l Sl 10 10 10 10
Triclerofenal

’F|Uranin total |mg!| | |D.021:. U |D.02c. u |n_02c_ u |D.02c. U

E|Vanadin |mg/l [NO l0.1c. v [0.1¢. v 0.1¢. v 0.1c. v

F Zine gl NO 02c In 02c. Zn 5.0c. Zn 5.0c. Zn
PLAGUICIDAS

’ﬁ %drin-[]ieldrin ugl Sl 0,03 0,03 0,03 0,03

|F|C|ardam @ |ug/! E 0.3 0.3 0.3 0.3
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[62[DD.T. @ lugl  |[sl [1.0 [1.0 [1.0 [1.0
|E|Endrin @ ‘ug-'l |ND | |NE |NE |NE
|H|Endusu|fan @ |ug! [NO |70 |70 70 [70
’E Heptacloro vy ug'l =1 0.1 0.1 0.1 0.1
heptaclaripoxido
’E Lindanc (Gama- |ug/l S| 3.0 3.0 3,0 3,0
BHC) @
[67 [Metexicloro [ugt  [NO 30 |30 30 30
Bifenilos gl S| 20 0,001 0,001 0,001
Palicleradas
(PCE's)
|E|Tnxafenn @ |ug/l E 0,01 0,01 0,01 0,05
[70 [Demeten [ugt  [NO 0,1 0,1 (0,1 0,1
F|Gunnn |ug/! INO 0,01 0,01 0,01 0,01
E|Ma|au‘nn |ug/! INO 0,04 0,04 0,04 0,04
|73 |Paration @ |ug/! NO \NE \NE INE INE
F|Carharil |ug-'| ‘ ‘ ‘0:02 |n:02 |n:02
75 [2,4-D: Herbicida: [ug/| S| 100 100 100 100
Chlerephenoxy
(76/[2.4.5-TP, gl S| 10,0 10,0 10,0 10,0
Herbicida:
Chlerephenoxy
[77[245-T@ [ugt s 2,0 2,0 [2,0 [2,0
[ mosoon [ | | | |
78 [Radiacién alfa  [Bayl sl 0,41 0,1 0.1 0,1
global
79 [Radiacién beta Byl s 1,0 1,0 1,0 1,0
global
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ANEXO A 2:
LIMITES PERMISIBLES PARA DESCARGAS LIQUIDAS EN mg/L.

NORMA PROPUESTA

PARAMETROS DIARIO MES
Cobre 1.0 0.5
Zinc 3.0 1.5
Plomo 0.6 0.3
Cadmio 0.3 0.15
Arsénico 1.0 0.5
Cromo+3 1.0 0.5
Cromo +6 0.1 0.05
Mercurio 0.002 0.001
Fierro 1.0 0.5
Antimonio (&) 1.0
Estafio 2.0 1.0
Cianuro libre (a) 0.2 0.10
Cianuro libre (b) 0.5 0.3
pH 6.9 6.9
Temperatura (*) +5°C +5°C
Compuestos fendlicos 1.0 0.5
Solidos Susp.Totales 60.0
Colifecales (NMP/100 ml) 1000
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Aceite y Grasas (c)

10.0
Aceite y Grasas (d) 20.0
DBOS 80.0
DQO(e) 250.0
DQO(f) 300.0
Amonio como N 4.0 2.0
Sulfuros 2.0 1.0

(*) Rango de viabilidad en relacion a la Temperatura Media de cuerpo receptor

(@). (),

(e) Aplicable a descargas de procesos mineros e industriales en general

(b). (d),y (f) Aplicable a descargas de procesos hidrocarburiferos.

(&) En caso de descargas o derrames de antimonio iguales o mayores a 2500 K

g se deberé reportar a la autoridad ambiental.
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ANEXO B

B-1: IMAGENES DEL PROCEDIMIENTO EN LA DETERMINACION DE
CLOROFILA

Estandar solido del fluorometro
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B-2: IMAGENES DEL PROCEDIMIENTO EN LA DETERMINACION DE
NITROGENO TOTAL

Diigestor Destilador Kjendhal

Soluciones + indicador: Rosado (punto final) verde (antes del inico)
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B-3: IMAGENES DEL PROCEDIMIENTO EN LA DETERMINACION DE
FOSFORO TOTAL

Reactivos para preparar la solucion Muestras para la determinacion de
reveladora fosforo

Soluciones de fosforo para la construccion
de la curva de calibracién
B4: IMAGENES DE LOS PUNTOS DE MUESTREO DEL LAGO TITICACA

Puntos de muestreo en el Lago Titicaca
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ANEXO C

Resultado de Analisis

Limite de

Parametro Método Unidad determinacion

pH EPA 150.1 1-14

Conductividad eléctrica EPA 120.1 uS/icm 1,0
Turbidez EPA 180.1 UTN 0,10

Solidos suspendidos EPA 160.2 mg/l 50

Solidos disueltos EPA 160.1 mg/l 10

Salidos decantables EPA 160.5 mg/l 10

Solidos totales EPA 160.3 mg/l 10

Dureza total SM 2340 -B mg CaCOy/I 2,0

Aceites y grasas EPA 4131 mg/l 10

Alcalinidad total EPA 3101 mg CaCOs/l 50

* Carbonatos

Bicarbonatos

DBO-5 EPA 405.1 mg/l 0,20

DQO SM 5220-C mg/l 5,0

Oxigeno Disuelto

Acidez EPA 305.1 mg/l 20 <20
Sulfatos SM 4500-SO, E mg/l 1,0 1034
Cloruros SM-4500-CI-B ma/l 0,020 6761
Nitratos SM-4500-NO;-B mgN-NO4/I 0,11 0,30
Nitritos EPA 354.1 mgN-NO /I 0,0030 < 0,0030
Cianuro libre SM 4500-CN-E mg/l 0,0096 < 0,0096
Cianuro total SM 4500-CN-E mg/l 0,0096 < 0,0096
Cianuro disociable SM 4500-CN-E mg/l 0,0096 < 0,0096
Amonio SM-4500-NH;-C mg/l 0,30

Fésforo soluble EPA 365.2

Fosforo total EPA 365.2 P mg/l 6,070

Nitrégeno total EPA 351.1 mg/l 0,30

Sulfuros EPA 376.1 mg/l 0,30

SM = Standard Methods (For the Examination of Water and Wastewater) Ed. 19th 1995
EPA= Environmental Protection Agency ( pling and Analysis Methods) 2da. Ed 1996




