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WATER ANALISIS - DETERMINATION FOR CHEMICAL OXYGEN
DEMAND IN NATURAL, WASTEWATERS AND WASTEWATERS
TREATED - TEST METHOD

0 INTRODUCCION

Se entiende por demanda quimica de oxigeno (DQO), la cantidad de materia organica
e inorganica en un cuerpo de agua susceptible de ser oxidada por un oxidante fuerte.

El método que involucra el uso de dicromato es preferible sobre procedimientos que
utilizan otros oxidantes debido a su mayor potencial redox y su aplicabilidad a una
gran variedad de muestras.

Se describen dos métodos para la determinacion de DQO con dicromato. El método a
reflujo abierto es conveniente para aguas residuales en donde se requiera utilizar
grandes cantidades de muestra. El método a reflujo cerrado es mas econémico en
cuanto al uso de reactivos, pero requiere una mayor homogeneizacion de las muestras
que contienen solidos suspendidos para obtener resultados reproducibles.

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana especifica dos métodos para la determinacion de la demanda
quimica de oxigeno en aguas naturales, residuales y residuales tratadas.

2 PRINCIPIO DEL METODO
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Una gran cantidad de compuestos organicos e inorganicos son oxidados con una
mezcla de acido crémico y sulfurico a ebullicién. La muestra se coloca a reflujo en una
disolucién de acido fuerte con un exceso conocido de dicromato de potasio (K,Cr,Oy7).
Después de la digestiéon, el dicromato no reducido se mide por titulaciéon o
espectrofotométricamente para determinar la cantidad de dicromato consumido vy
calcular la materia oxidable en términos de oxigeno equivalente.

3 DEFINICIONES

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

3.1 Aguas naturales

Se define como agua natural el agua cruda, subterranea, de lluvia, de tormenta,
residual y superficial.

3.2 Aguas residuales

Las aguas de composicion variada provenientes de las descargas de usos
municipales, industriales, comerciales, agricolas, pecuarias, domésticos y similares,
asi como la mezcla de ellas.

3.3 Bitacora

Cuaderno de laboratorio debidamente foliado e identificado, en el cual los analistas
anotan todos los datos de los procedimientos que siguen en el analisis de una
muestra, asi como todas las informaciones pertinentes y relevantes a su trabajo en el
laboratorio. Es a partir de dichas bitacoras que los inspectores pueden reconstruir el
proceso de analisis de una muestra tiempo después de que se lleva a cabo.

3.4 Blanco analitico o de reactivos

Agua reactivo o matriz equivalente que no contiene, por adicién deliberada, la
presencia de ningun analito o sustancia por determinar, pero que contiene los mismos
disolventes, reactivos y se somete al mismo procedimiento analitico que la muestra
problema.

3.5 Calibracion

Conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones especificas, la relacion
entre los valores de una magnitud indicados por un instrumento o sistema de
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medicion, o los valores representados por una medida materializada y los valores
correspondientes de la magnitud, realizados por los patrones, efectuando una
correccion del instrumento de medicion para llevarlo a las condiciones iniciales de
funcionamiento.

3.6 Descarga

Accion de verter, infiltrar o depositar o inyectar aguas residuales a un cuerpo receptor
en forma continua, intermitente o fortuita, cuando éste es un bien del dominio publico
de la Nacion.

3.7 Desviacion estandar experimental

Para una serie de n mediciones del mismo mensurando, es la magnitud s que
caracteriza la dispersion de los resultados, dado por la siguiente férmula:

en donde x; es el resultado de la i-€sima medicion y x es la media aritmética de los n
resultados considerados.

3.8 Disolucion estandar
Disolucién de concentracién conocida preparada a partir de un patrén primario.
3.9 Disolucion madre

Corresponde a la disolucion de maxima concentracion en un analisis. Es a partir de
esta disolucidén que se preparan las disoluciones de trabajo.

3.10 Material de referencia

Material o substancia en el cual uno o mas valores de sus propiedades son
suficientemente homogéneas y bien definidas, para ser utilizadas para la calibracion
de aparatos, la evaluacion de un método de medicién, o para asignar valores a los
materiales.

3.1 Material de referencia certificado

Material de referencia, acompafiado de un certificado, en el cual uno o mas valores de
las propiedades estan certificados por un procedimiento que establece la trazabilidad a
una realizacion exacta de la unidad en la cual se expresan los valores de la propiedad,
y en el que cada valor certificado se acompafia de una incertidumbre con un nivel
declarado de confianza.
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3.12 Medicién

Conjunto de operaciones que tiene por objeto determinar el valor de una magnitud.

3.13 Mensurando

Magnitud particular sujeta a medicién.

3.14 Muestra compuesta

La que resulta de mezclar un nimero 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.

3.15 Muestra simple

La que se tome en el punto de descarga, de manera continua, en dia normal de
operacion que refleje cuantitativa y cualitativamente él 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 analisis necesarios para conocer su composicion, aforando el caudal
descargado en el sitio y en el momento de muestreo.

3.16 Parametro

Variable que se utiliza como referencia para determinar la calidad del agua.

3.17 Patréon (de medicion)

Material de referencia, instrumento de mediciéon, medida materializada o sistema de
medicion destinado a definir, realizar, conservar o reproducir una unidad o uno o mas
valores de una magnitud para utilizarse como referencia.

3.18 Patrén de referencia

Patrén, en general de la mas alta calidad metrolégica disponible en un lugar dado, o
en una organizacion determinada, del cual se derivan las mediciones realizadas en
dicho lugar.

3.19 Patrén de trabajo
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Patron que es usado rutinariamente para calibrar o controlar las medidas
materializadas, instrumentos de medicidn o los materiales de referencia.

3.20 Patron nacional (de medicion)

Patrén reconocido por una decisién nacional en un pais, que sirve de base para
asignar valores a otros patrones de la magnitud concerniente.

3.21 Patron primario

Patrén que es designado o reconocido ampliamente como un patrén que tiene las mas
altas cualidades metrologicas y cuyo valor es aceptado sin referencia a otros patrones
de la misma magnitud.

3.22 Patréon secundario

Patron cuyo valor es establecido por comparacion con un patron primario de la misma
magnitud.

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

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

N
xZXita/zﬁ

donde:

=1

es la media calculada a partir de un minimo de tres mediciones
independientes;
w2 es el valor de la t de Student para un nivel de significancia del 95 %;

~

S es la desviacion estandar de la muestra;

n es el numero de réplicas, y

X es el resultado que incluye el intervalo de confianza.
3.24 Trazabilidad

Propiedad del resultado de una medicién o del valor de un patron por la cual pueda ser
relacionado a referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o
internacionales, por medio de una cadena ininterrumpida de comparaciones teniendo
todas las incertidumbres determinadas.
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3.25 Verificacion de la calibracion

Una verificacion periddica de que no han cambiado las condiciones del instrumento en
una forma significativa.

4 REACTIVOS Y PATRONES

Todos los productos quimicos usados en este método deben ser grado reactivo, a
menos que se indique otro grado.

Agua: Debe entenderse agua que cumpla con las siguientes caracteristicas:

a) Resistividad: megohm-cm a 25°C:0,2 min.;

b) Conductividad: uS /cm a 25°C: 5,0 max., y

c) pH: 5,0 a 8,0.

4.1 Método reflujo cerrado / método espectrofotométrico

411 Acido sulfurico concentrado (H2SO0y)

41.2 Dicromato de potasio (K,Cr,0O7)

41.3 Sulfato mercurico (HgSOy,)

414 Sulfato de plata (Ag,SO,)

41.5 Biftalato de potasio patron primario (HOOCCgH,COOK)

4.1.6 Disolucion estandar de biftalato de potasio (1 mL = 1 mg de DQO).

Deshacer los grumos y secar el biftalato de potasio (ver inciso 4.1.5) a
120°C. Pesar aproximadamente y con precision 0,851 g de biftalato de
potasio, disolver en agua y aforar a 1 L. Es estable hasta por 3 meses
cuando se mantiene en refrigeracién y si no se observa crecimiento
bioldgico.

4.1.7 Disolucion de sulfato de plata en acido sulfurico. Pesar aproximadamente y
con precision 15 g de sulfato de plata (ver inciso 4.1.4) y disolver en 1 L de
acido sulfurico concentrado (ver inciso 4.1.1). El sulfato de plata requiere
un tiempo aproximado de dos dias para su completa disolucion. La
disolucién formada debe mantenerse en la obscuridad para evitar su
descomposicion.

4.1.8 Disolucion de digestion A (alta concentracion). Pesar aproximadamente y
con precision 10,216 g de dicromato de potasio (ver inciso 4.1.2),
previamente secado a 103°C por 2 h, y afiadirlos a 500 mL de agua,
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41.9

4.2

4.2.1

422

423

424

425

426

427

4238

429

4.2.10

4.2.11

4.2.12

adicionar 167 mL de &acido sulfurico concentrado (ver inciso 4.1.1) y
aproximadamente 33,3 g de sulfato mercurico (ver inciso 4.1.3). Disolver y
enfriar a temperatura ambiente. Aforar a 1 L con agua.

Disolucion de digestion B (baja concentracion). Pesar aproximadamente y
con precision 1,021 6 g de dicromato de potasio (ver inciso 4.1.2),
previamente secado a 103°C por 2 h, y afadirlos a 500 mL de agua.
Adicionar 167 mL de acido sulfurico concentrado (ver inciso 4.1.1) y 33,3 g
de sulfato mercurico (ver inciso 4.1.3). Disolver y enfriar a temperatura
ambiente. Aforar a 1 L con agua.

Método reflujo abierto / método de titulacion

Dicromato de potasio (K,Cr,0O)

Sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (Fe (NH,4), (SO4),06H,0)

Acido sulfarico concentrado (H,SO,)

Sulfato de plata (Ag2SO,)

1,10 fenantrolina (C42HgN,)

Sulfato mercurico (HgSO,)

Biftalato de potasio patrén primario (HOOCCgH,COOK)

Sulfato ferroso heptahidratado (FeSO,e7 H,0)

Disolucion estandar de dicromato de potasio (para concentraciones altas),
(0,041 7 M). Pesar aproximadamente y con precision 12,259 g de dicromato

de potasio (ver inciso 4.2.1) previamente secado durante 2 h a 105°C £ 1°C,
disolver y aforar a 1 L con agua y homogeneizar.

Disolucion estandar de dicromato de potasio (para concentraciones bajas),
(0,004 17 M). Pesar aproximadamente y con precision 12,259 g de dicromato
de potasio (ver inciso 4.2.1) previamente secado durante 2 h a 105°C % 1°C,
disolver y aforar a 1L con agua y homogeneizar.

Disolucion de sulfato ferroso amoniacal (0,25 M); disolver en
aproximadamente 800 mL de agua aproximadamente 98,0 g de sulfato
ferroso amoniacal hexahidratado (ver inciso 4.2.2), agregar cuidadosamente
20 mL de acido sulfarico concentrado (ver inciso 4.2.3), enfriar, llevar a 1 L
con agua y homogeneizar.

Normalizacion de la disoluciéon de sulfato ferroso amoniacal (0,25 M) (ver
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4213

4.2.14

4.2.15

4.2.16

5

inciso 4.2.11). Tomar una alicuota de 10 mL de la disolucidon estandar de
dicromato de potasio 0,041 7 M (ver inciso 4.2.9). Diluir con agua hasta 100
mL, agregar cuidadosamente 30 mL de &acido sulfurico concentrado (ver
inciso 4.2.3) y homogeneizar, enfriar y valorar con la disolucion de
sulfato ferroso amoniacal 0,25 M (ver inciso 4.2.11), utilizando 3 gotas
de 1,10-fenantrolina (ver inciso 4.2.15) como indicador, hasta el cambio de
color de azul verdoso a café rojizo. Esta disolucion debe normalizarse cada
vez que se utilice.

Disolucion de sulfato ferroso amoniacal (0,025 M). Diluir 100 mL de la
disolucion de sulfato ferroso amoniacal 0,25 M (ver inciso 4.2.11) a 1 L.
Valorar con la disolucién de dicromato de potasio 0,004 17 M (ver inciso
4.2.10).

Disolucion de acido sulfurico-sulfato de plata. Disolver cristales o polvo de
sulfato de plata (ver inciso 4.2.4), en acido sulfurico concentrado (ver inciso
4.2.3) en una relacion 5,5 g Ag.SO, /Kg H,SO,. Se requieren de 1 a 2 dias
para que se disuelva completamente el sulfato de plata.

Disolucion indicadora de 1,10-fenantrolina. Pesar aproximadamente y con
precisién 1,485 g de 1,10-fenantrolina (ver inciso 4.2.5) y aproximadamente
0,695 g de sulfato ferroso heptahidratado (ver inciso 4.2.8), diluir y aforar a
100 mL con agua y homogeneizar.

Disolucion estandar de biftalato de potasio (500 mg OJ/mL). Pesar
aproximadamente y con precision 0,425 g de biftalato de potasio patrén
primario (ver inciso 4.2.7) previamente secado a 120°C durante 2 h, disolver
y aforar a 1 L con agua. El biftalato tiene una DQO tedrica de 1,176 mg
O./mg de Biftalato, por lo que la DQO tedrica de esta disolucion es de 500
mg O./mL. Esta disolucion es estable hasta por 3 meses si se mantiene en
refrigeracion y en ausencia de crecimiento bioldgico visible.

EQUIPO Y MATERIALES

Solo se mencionan los equipos y materiales que son de relevancia para este método.

5.1

5.1.1

5.1.1.1

Método de reflujo cerrado / método espectofotométrico

Equipo

Placa de calentamiento con horadaciones para los tubos de reaccion de
DQO que alcance una temperatura de 150°C + 2°C.
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51.1.2

5.1.2

Espectrofotémetro. Disponible para utilizarse de 190 mm a 900 nm y
equipado con celdas de 1 cm de paso o6ptico de luz o tubos de
16 mm x 100 mm de calidad espectro.

Material

Todo el material volumétrico utilizado en este método debe ser de clase A con
certificado, o en su caso debe estar calibrado.

5.1.2.1
TPF.

51.2.2

5.2

5.2.1

52.1.1

522

Tubos para digestién, 16 mm x 100 mm con tapa con cubierta interior de

Barras magnéticas cubiertas de TPF.

Método de reflujo abierto / método de titulacion

Equipo

Equipo de destilacion con parrilla de calentamiento que asegure la ebullicion
del contenido del matraz de reflujo y condensadores tipo Friedrich, con
mangueras.

Material

Todo el material volumétrico utilizado en este método debe ser de clase A con
certificado, o en su caso debe estar calibrado.

5221

6.1

6.2

Bureta

RECOLECCION, PRESERVACION Y ALMACENAMIENTO DE
MUESTRAS

La muestra se debe analizar inmediatamente después de su toma, en caso
contrario debe conservarse en refrigeracion a 4°C, ademas de la adicion de
acido sulfurico hasta pH < 2.

El tiempo maximo de almacenamiento previo al analisis es de 28 dias.



NMX-AA-030-SCFI-2001

10/18
SECRETARIA DE
ECONOMIA
DGN
7 CONTROL DE CALIDAD
71 Cada laboratorio que utilice este método debe operar un programa de

control de calidad (CC) formal.
7.2 El laboratorio debe mantener los siguientes registros:

- Los nombres y titulos de los analistas que ejecutan los analisis y el
encargado de control de calidad que verifica los analisis, y

- Las bitacoras manuscritas del analista y del equipo en los que se
contengan los siguientes datos:

a) Identificacién de la muestra;

b) Fecha del analisis;

c) Procedimiento cronoldgico utilizado;

d) Cantidad de muestra utilizada;

e) Numero de muestras de control de calidad analizadas;

f)  Trazabilidad de las calibraciones de los instrumentos de medicion;

g) Evidencia de la aceptacion o rechazo de los resultados, y

h) Ademas el laboratorio debe mantener la informacion original reportada
por los equipos en disquetes o en otros respaldos de informacion.

De tal forma que permita a un evaluador externo reconstruir cada determinacion
mediante el seguimiento de la informacién desde la recepcion de la muestra hasta el
resultado final.

7.3 Cada vez que se adquiera nuevo material volumétrico debe de realizarse la

verificacion de la calibraciéon de éste tomando una muestra representativa
del lote adquirido.

8 CALIBRACION

Se debe contar con la calibracion de los equipos y materiales siguientes:

8.1 Material volumétrico

8.2 Balanza analitica

8.3 Bureta

8.4 Calibrar el espectrofotometro de acuerdo a las especificaciones del
fabricante.

8.5 Curva de calibracion: Preparar por lo menos cinco disoluciones de biftalato



NMX-AA-030-SCFI-2001
11/18

SECRETARIA DE
ECONOMIA
DGN

NOTA.-

9.2

9.2.1

de potasio con DQO equivalentes de 20 mg O,/L a 900 mg O,/L, ajustar el
volumen con agua destilada. Utilizar los mismos volumenes de reactivo y
procedimiento de digestion que para las muestras.

PROCEDIMIENTO
Método a reflujo cerrado/ método espectrofotométrico
Precalentar a 150°C el digestor de DQO

Colocar en los tubos de reaccién 1,5 mL de la disolucion de digestion A o B
(verincisos 4.1.8 y 4.1.9)

Tomar cuidadosamente 2,5 mL de muestra previamente homogeneizada
dentro de los tubos de reaccion. Cerrar inmediatamente para evitar que se
escapen los vapores, asegurarse de que estan herméticamente cerrados.
Suavemente invertir los tubos varias veces destapando después de cada
inversién para liberar la presion.

La disolucion es fuertemente acida y el tubo se calienta en este proceso,
trabajar con guantes aislantes.

Afadir cuidadosamente 3,5 mL de la disolucion de digestion respectiva.
Colocar 2,5 mL de agua en un tubo para la determinacion del blanco de
reactivos.

Colocar todos los tubos en el digestor previamente calentado a 150°C y
reflujar por 2 h.

Retirar los tubos del digestor y dejar que los tubos se enfrien a temperatura
ambiente, permitiendo que cualquier precipitado se sedimente.

Medir la absorbancia en el espectrofotdmetro, previamente calibrado o
cuantificar por titulacion.

Para aguas que contengan una DQO baja (5 mg/L a 75 mg/L), utilizar la
disolucion de digestion B (ver inciso 4.1.9). Si el valor de la DQO determinado
es mas alto que 75 mg/L después de usar estos reactivos, reanalizar la
muestra, utilizando la disolucién A (ver inciso 4.1.8).

Método de reflujo abierto / método de titulacion

Para niveles mayores de 50 mg/L de demanda quimica de oxigeno:
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9.211

9.21.2

9213

9214

9.215

9.21.6

9.21.7

922

9.2.21

9222

9223

9224

Transferir una muestra de 50 mL (o dilucién) al matraz Erlenmeyer de 500
mL. Agregar una cantidad adecuada de sulfato mercurico (ver inciso 4.2.6)
(aproximadamente 1 g, la relacién de sulfato mercurico/cloruros debe ser 10
a 1) y algunas perlas de vidrio. Adicionar una alicuota de 25,0 mL de la
disolucion estandar de dicromato de potasio 0,041 7 M (ver inciso 4.2.9) y
mezclar mediante un movimiento circular. Se pueden utilizar cantidades
menores de muestra conservando la proporcion de los reactivos.

Conectar el matraz erlenmeyer al condensador tipo Friedrich y hacer circular
el agua de enfriamiento.

Por el extremo superior del condensador agregar lentamente 75 mL de la
disolucion de &cido sulfurico-sulfato de plata (ver inciso 4.2.14) y agitar con
movimiento circular para homogeneizar.

Calentar el matraz que contiene la mezcla y mantener a reflujo durante 2 h a
partir del momento en que empieza la ebullicion. Dejar enfriar y lavar el
condensador con 25 mL de agua.

Afadir agua por el extremo superior del condensador hasta completar un
volumen aproximado de 300 mL, retirar el matraz del condensador y enfriar a
temperatura ambiente.

Agregar 3 gotas de disolucion Indicadora de 1,10 fenantrolina (ver inciso
4.2.15) como indicador y titular con la disolucion de sulfato ferroso amoniacal
0,25 M (ver inciso 4.2.11). Tomar como punto final el primer cambio de color
de azul verdoso a café rojizo.

Llevar simultdneamente un testigo preparado con agua y todos los reactivos
que se utilizan en el procedimiento.

Para niveles menores de 5 mg/L de demanda quimica de oxigeno:

Transferir una muestra de 50 mL al matraz Erlenmeyer de 500 mL. Agregar
una cantidad adecuada de sulfato mercurico (ver inciso 4.2.6)
(aproximadamente 1 g) y algunas perlas de vidrio. Ahadir 25,0 mL de la
disolucién estandar de dicromato de potasio 0,004 17 M (ver inciso 4.2.10) y
mezclar mediante un movimiento circular.

Conectar el matraz Erlenmeyer al condensador tipo Friedrich y hacer circular
el agua de enfriamiento.

Por el extremo superior del condensador agregar lentamente 75 mL de la
disolucion de acido sulfurico-sulfato de plata (ver inciso 4.2.14) y agitar con
movimiento circular para homogenizar.

Calentar el matraz que contiene la mezcla y mantener a reflujo durante dos
horas a partir del momento en que empieza la ebullicion. Dejar enfriar y lavar
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9.2.25

9.2.26

9227

10
10.1

10.1.1

10.1.2

10.2

10.2.1

donde,

Vi

el condensador con 25 mL de agua.

Afadir agua por el extremo superior del condensador hasta completar un
volumen aproximado de 300 mL, retirar el matraz del condensador y enfriar a
la temperatura ambiente.

Agregar 3 gotas de disolucion indicadora de 1,10-fenantrolina (ver inciso
4.2.15) como indicador y titular con la disolucion de sulfato ferroso amoniacal
0,025 M (ver inciso 4.2.13). Tomar como punto final el primer cambio de
color de azul verdoso a café rojizo.

Llevar simultaneamente un testigo preparado con 50 mL de agua y todos los
reactivos que se utilizan en el procedimiento.

CALCULOS

Método de reflujo cerrado / método espectrofotométrico:

Calcular la DQO en la muestra en miligramos por litro (mg/L) directamente de

la curva de calibracion, con la ecuacion 1.

Y = mX+b Ecuacion 1

Reportar los resultados en mg/L.

Método de reflujo abierto / método de titulacion

La demanda quimica de oxigeno, expresada en mg O, /L, se calcula con la
ecuacion 2.

V1—V2XMX8000
DQO = Ecuacion 2
V3

es el volumen en mL de la disolucion de sulfato ferroso amoniacal requerido
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para la valoracion del testigo;

es el volumen en mL de la disolucion de sulfato ferroso amoniacal requerido
para la valoracion de la muestra;

es el volumen en mL de la muestra, y

es la molaridad de la disolucidon de sulfato ferroso amoniacal utilizada en la
determinacion.

INTERFERENCIAS

El método no oxida uniformemente todos los materiales organicos. Algunos
compuestos son muy resistentes a la oxidacion, mientras que otros tales
como los carbohidratos son facilmente oxidables.

Los compuestos alifaticos volatiles de cadena abierta no se oxidan.

SEGURIDAD

No ha sido determinada la carcinogenicidad de todos los reactivos, por lo
que cada sustancia quimica debe tratarse como peligro potencial a la
salud. La exposicién a estas sustancias debe reducirse al menor nivel
posible. Se sugiere que el laboratorio realice inspecciones de higiene
ocupacional de cada reactivo a los que pueda estar expuesto el analista y
que dichos resultados estén a su disposicion.

Este método puede no mencionar todas las precauciones de seguridad
asociadas con su uso. El laboratorio es responsable de mantener un
ambiente de trabajo seguro y un archivo de las normas de seguridad
respecto a la exposicion y manejo seguro de las sustancias quimicas
especificadas en éste método. Debe tenerse en un archivo de referencia
las hojas de informacion de seguridad, el cual debe estar disponible a todo
el personal involucrado en estos analisis.

Cuando se trabaje con cualquiera de los compuestos quimicos descritos
en este método, debe usar todo el tiempo equipo de seguridad, tal como:
batas, guantes de latex y lentes de seguridad.

La preparacion de todos los reactivos usados en este método debe
efectuarse bajo una campana de extraccidon. Consulte las hojas de
seguridad sobre manipulacion y disposicion de éstos.
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12.5

12.6

12.7

12.8

13

El acido sulfurico es un compuesto quimico debe manejarse con extremo
cuidado. El adicionar acido sulfurico concentrado al agua produce una
fuerte reaccion exotérmica por lo cual esto debe realizarse muy lentamente
con agitacion y enfriamiento externo.

Cuando se adiciona acido sulfurico al agua el punto de ebullicion de la
mezcla resultante es considerablemente mas bajo que el del acido
sulfurico solo (338°C). Si la mezcla se coloca en la parrilla de digestion a
una temperatura significativamente alta, pueden presentarse problemas de
proyecciones dando como resultado la pérdida de muestra y
contaminacion ademas de posibles dafios corporales. Siempre debe
usarse una careta mientras se trabaje en las proximidades de la parrilla de
digestién, especialmente durante el monitoreo de ésta.

El sulfato de plata es toxico, evitar el contacto con el producto asi como con
sus disoluciones.

El sulfato mercurico es muy toxico, evitar el contacto con los productos
quimicos asi como con sus disoluciones.

MANEJO DE RESIDUOS

Es la responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los reglamentos federales,
estatales y locales referentes al manejo de residuos, particularmente las reglas de
identificacion, almacenamiento y disposicion de residuos peligrosos.

13.1

13.1.1

13.1.2

Desecho de residuos

Para los residuos de mercurio, diluir todo el residuo acido en
aproximadamente dos veces su volumen original.

Ajustar el pH a un valor mayor de 7 adicionando lentamente disolucion de
hidroxido de sodio (40 % a 50 %, peso/volumen) con agitacién, pudiendo
también combinar este residuo con desechos alcalinos. Los residuos
combinados deben tener un pH de 10 o mayor; en caso contrario, agregar
hidréxido de sodio hasta que el pH alcance un valor de 10 a 11.
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13.1.5

13.1.6

13.1.7

13.1.8

13.2

13.3

14

Agitar con pequenas cantidades de disolucion de tiosulfato de sodio (40 % a
50 % peso/volumen) mientras el residuo alcalino esta aun tibio y hasta que no
ocurra ninguna precipitacion.

Dejar que sedimente el precipitado y drenar unos cuantos mililitros de la
disolucion sobrenadante asegurando que el pH esté aun arriba de 10,
adicionar un volumen igual de disolucion de tiosulfato de sodio. Si el
sobrenadante aun contiene mercurio disuelto, se forma rapidamente un
precipitado, indicando que debe adicionarse mas tiosulfato de sodio.

Decantar o sifonear el sobrenadante y descartar después que el precipitado
se ha sedimentado.

Lavar el precipitado dos veces con agua que contenga trazas de hidréxido de
sodio, dejar sedimentar y descartar los lavados.

Secar el precipitado, primero con aire y después en una estufa a temperatura
no mayor de 110°C.

Almacenar los solidos secos hasta que haya una cantidad suficiente
acumulada para justificar el envio a algun sitio de reproceso. El mercurio
metalico y los desechos organomercuriales deben almacenarse en
contenedores herméticos hasta su reproceso comercial.

Cada laboratorio debe contemplar dentro de su programa de Control de
Calidad (CC) el destino final de los residuos generados durante la
determinacion.

Todas las muestras que cumplan con la norma de descarga al sistema de
alcantarillado pueden ser descargadas en el mismo.
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15 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

Esta norma mexicana no es equivalente a ninguna norma internacional por no existir
referencia alguna al momento de su elaboracion.
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