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Guia de prdctica N° 1:

CARACTERIZACION FISICA DE UN AGUA POTABLE YRESIDUAL

SECCION 1 Docente:

Fecha T [oo.... /2017 Duracion:

Instrucciones:

1. Propdsito /Objetivo :

e Determinacion de parametros fisicos en muestras de agua potable y residual, como: color,
olor, pH, conductividad eléctrica, y turbidez.

e Analizar la importancia de caracteristicas fisicas en aguas y evaluar mediante criterios de
calidad.

2. Fundamento Tedrico

Cuando se analiza un agua contaminada con el objetivo de ser tratada, es necesario revisar
previamente los pardmetros que determinen su calidad. Estos parametros se clasifican, en
cuatro grupos: fisicos, guimicos, bioldgicos, y radiolégicos.

Uno de los pardmetros fisicos mas importantes es la presencia de sélidos que alteran la
apreciacion visual gue tenemos del agua. Los parametros que evallan esta presencia son:
turbidez, sélidos en suspensién y color. El término color se define como la capacidad de
absorber ciertas radiaciones del espectro visible. La presencia de color en las aguas
residuales es debida principalmente a la existencia de materia organica proveniente de
los suelos vegetales, como es el caso de los 4cidos himicos que proporcionan un color
amarillento; el hierro que aporta colores rojizos y el manganeso que le proporciona
tonalidadesnegras.
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Existen diversos métodos para llevar a cabo las medidas del color, las cuales se hacen
normalmente en el laboratorio. Uno de esos métodos, es la de comparacién, con un estandar
arbitraria a base de cloruro de cobalto (Cl,Co) y cloroplatinato de potasio (Cl PtK') y se

expresa en una escala de unidades de Pt-Co (unidades Hazen) o simplemente Pt. Para
éste método se emplea lo que se conoce como “disco de Hellige”. Otro método que se
utiliza con gran frecuencia es el método espectrofotométrico.

Cuando hacemos un andlisis de las aguas residuales, es necesario determinar dos tipos
de color: el aparente y el verdadero. Se conoce como color aparente, a aquel que es
proporcionado tanto como por la materia disuelta como por las sustancias en suspension.
Por otro lado, el color verdadero o real, es aquel que se presenta después de que la
muestra fue sometida a procesos de filtracién o centrifugacion para eliminar la turbidez, es
decir, las sustancias suspendidas; y es un requisito primordial para poder llevar a cabo el
método espectrofotométrico.

Sin embargo, independientemente del color, existen otra serie de pruebas que nos
permiten conocer las caracteristicas del agua. El sabor y olor del agua son
determinaciones organolépticas de determinacion subjetiva, para las cuales no existen
instrumentos de medicion y registro; no obstante, el sabor salado puede ser adquirido por
cloruros, el amargo por sulfatos y el picante por el diéxido de carbono.

Por otra parte, el pH es una medida de la concentracion de iones hidrogeno y es una
medida de la naturaleza 4cida o alcalina de la solucién acuosa que puede afectar los usos
especificos del agua. La mayoria de las aguas naturalestienen un pH que varia entre 6 y
8, mientras que en las aguas residuales es variable y puede corregirse por neutralizacion.
Esta medicién se lleva a cabo empleando un potencidémetro calibrado.

Del mismo modo, la conductividad eléctrica es otro pardmetro fundamental para el analisis
de las aguas residuales, ya que es la medida de la capacidad del agua para conducir la
electricidad. Es indicativa de la materia ionizable total presente en el agua. La
conductividad del agua pura es minima, mientras que las residuales presentan valores
diversos. La unidad estandar de resistencia eléctrica es el ohm y la resistividad se expresa
en megaohms-centimetro. La conductividad se expresa en el valor reciproco,
normalmente como microsiemens por centi- metro. Para el agua ultrapura los valores
respectivos son de 18.24 Mohms/cm y 0.05483 us/cm a 25 °C.
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3. Equipos, Materiales y Reactivos
—  Tubos de Nessler de 50 ml. de forma alta.
— Centrifuga Dynac.
—  Espectrofotometro.
—  Turbidimetro Hellige Inc E.
—  Conductimetro HANNA Ins.
—  Colorimetro Hellige Inc.E
—  Potenciometro HANNA Ins.
— 2 vasos de precipitado de 250
—  Tubo para centrifuga.
— 1Electrodo.
Celdas
agua destilada

Muestra

- Agua Potable
- Agua Residual

4, Indicaciones/instrucciones:

— Caracteristicas fisicas y quimicas para aguas naturales, potables y residuales.
— Fundamento de laespectrofotometria.

— Principio basico de la determinacidén potenciométrica.

— Cromaticidad de un color.

5. Procedimientos:

1 Determinacion de propiedades organolépticas

¢ Observar detenidamente el color de la muestra y todas sus caracteristicas.
e Percibir el olor de la muestra de agua y anotar todas sus caracteristicas.
e Solo en caso necesario, percibir el sabor de la muestra.

2 Determinacién de pH

¢ Llevara cabo la medicion de pH empleando un potenciémetro para obtener
una medicién mas exacta. Calibrar el aparato previamente con una solucién
buffer de pH conocido.
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3 Determinacion de la Conductividad eléctrica

Tomar una pequefia muestra de agua y verterla en un vaso de precipitados.
Llevar a cabo la medicion de la conductividad eléctrica de la muestra,
empleando un electrodo y anotar los resultados correspondientes. Calibrar
previamente el conductimetro.

4. Determinacion de Turbidez

e Llevar a cabo la medicién de turbidez de una muestra de agua residual, con
un turbidimetro el que debera calibrarse previamente.

5 Determinacion del color aparente

e Llenar los tubos de Nessler, uno con agua destilada y el otro con de la
muestra de agua residual.

e Colocar los tubos dentro del aparato de Hellige y mirar verticalmente hacia
abajo, de manera que la luz se refleje hacia arriba a través de las columnas
del liquido. El color se determina visualmente al hacer coincidir la columna
de muestra con el estandar de vidrio coloreado.

e Si el color de la muestra excede el estandar de vidrio, diluir la muestra en
agua destilada a proporciones conocidas hasta que el color se sitde dentro
de los margenes del estandar.

e Calculo de unidades de color (unidades Hazen o simplemente Pt):

Unidad de Color =

Donde:

A = color estimado de una muestra diluida
B = mL de muestra tomados para la dilucién

Reportar los resultados de color en cifras completas, de acuerdo a la tabla
siguiente:
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Unidades de color Registro mas cercano
1-50 1
51-100 5
101 - 250 10
251 - 500 20

6. Determinacion del color verdadero (Método espectrofotométrico)

Centrifugar durante 10 minutos a 40 rpm. la muestra de agua, para eliminar sélidos en

suspension.

Separar el sobrenadante de la muestra y verterlo en las celdas limpias del
espectrofotébmetro. Limpiar cuidadosamente las celdas, antes de las lecturas.

Determinar los valores de transmitancia de la muestra, variando la longitud de onda desde
400 nm. a 700 nm. y calibrando con un blanco de agua destilada para cada medicién.

Tabular los valores de transmitancia correspondientes a las longitudes de onda mostradas
en las columnas X, Y y Z de la tabla. Totalizar cada columna de transmitancia y multiplicar
los totales por los fac- tores adecuados que figuran en la parte baja de la tabla, para
obtener valores triestimulo X, Y y Z (el valor triestimulo de Y corresponde al % de

Luminancia).

X(4) Y(A) Z(2)
435.5 489.5 422.2
461.2 515.2 432.0
544.3 529.8 438.6
564.1 541.4 444.6
577.4 551.8 450.1
588.7 561.9 455.9
599.6 572.5 462.0
610.9 584.8 468.7
624.2 600.8 477.7
645.9 627.3 495.2
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Localizar el punto (x,y) en el diagrama de cromaticidad y determinar la longitud
de ondaen nm.y la pureza en %, directamente a partir del diagrama.(*)

(£X) (fX) =X (EY) () =Y (32) (f2) =7
Dénde:
fX = 0.09806 fY = 0.10000 fZ=0.11814
X Y I

=—m— YEz—=— ZZ3—o—
X+Y+Z X+Y+2Z X+Y+7Z
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margenes de la tabla siguiente:

Referencia: Métodos Normalizados de Analisis de Aguas Residuales

Margen de longitud de onda (nm) Matiz
400 - 465 Violeta
465 - 482 Azul
482 - 497 Azul verdoso
497 - 530 Verde
530 - 575 Amarillo verdoso
575 -580 Amarillo
580 — 587 Anaranjado amarillento
587 — 598 Anaranjado
598 - 620 Anaranjado rojizo
620 - 700 Rojo

6. Resultados _ B
Anotar sus resultados en forma de tabla como se muestra a continuacion

Parametros Fisicos

Equipo

pH

Color Color
aparente | verdadero
(Uc)

Turbidez

Conductividad | Norma
oficial
que

aplica

7. Conclusiones

£
£
£
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8. Sugerencias y /o recomendaciones

......................................................................................................................................................
................................................................................................................................................

9. REPORTE DE LA PRACTICA

1) Reportar en una tabla los valores de parametros fisicos (color aparente y
verdadero, pH, conductividad y turbidez) determinados en el laboratorio y
evaluar calidad.

2) ¢Qué es el color aparente y el color verdadero?

3) ¢Qué relacion tiene el pH con el color y turbidez de un agua?

4) ¢Qué es lalongitud de onda dominante, luminancia y pureza de color?

5) Ademas del aparato de Hellige y espectrofotometria, ¢ qué otros métodos se
utilizan para medir color en aguas potables y residuales?

6) ¢Qué relacidn tiene la cromaticidad con el color real de un agua?

7) ¢lmportancia de las caracteristicas fisicas en aguas residuales?
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CARACTERIZACION FISICA DE UNA MUESTRA DE AGUA

PROPIEDADES

ORGANOLEPTICAS

(PARAMETRO 1)

MULSTEA PERCIBIR
DE AGUA oo

SABOR

. .

COLOR COLOR VERDADERO

APARENTE

APARATO SEPARAR
DE SOBRENADANTE

HELLINGER ﬂ

LEER | TOMAR

AliCUOTA
No
CALIBRAR
LEER EXCEDE
ESPE
COLOR e thibhn CTROFOTOMETRO
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g s

-

DILUIR

MUESTRA

400-700 nm

LEER

(PARAMETRO 2)

pH |:.

(PARAMETRO 3)

CONDUCTIVIDAD
[ —

(PARAMETRO 4)

TURBIDEZ -illliﬂ-

CALIBRAR

POTENCIOMETRO

LEER

CALIBRAR

CONDUCTIMETRO

LEER

CALIBRAR

TURBIDIMETRO

LEER

R1, R2, R3, R4, R5, R6, R7 y R8 = Las muestras que cumplan con la norma de descarga al alcantarillado

pueden ser descargadas en el mismo.
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Guia de prdctica N° 2:
DUREZA, ALCALINIDAD, FOSFATOS, HIERRO TOTAL
SECCION & Docente:
Fecha D [oooii. /2017 Duracion:

Instrucciones:

1. Propdésito /Objetivo:

— Aplicacion de equilibrios &cido-base para conocer el contenido de alcalinidad en
aguas potables y residuales.

— Introducir el concepto de formacién y estabilidad de complejos e ilustrar la
aplicacion analitica de este concepto en la determinacion de concentraciones de
calcio y magnesio (dureza del agua).

— Determinar la cantidad de fosfatos presentes en aguas residuales por el método
colorimétrico de cloruro estafioso y evaluar mediante criterios de calidad.

— Determinar el contenido de hierro total presente en una muestra de agua residual;
mediante el método colorimétrico de fenantrolina.

2. Fundamento Tebérico

La alcalinidad de un agua es su capacidad para neutralizar acidos y constituye la suma
de todas las bases titulables. El valor medido puede variar significativamente con el pH
del punto final utilizado. La alcalinidad es la medida de una propiedad agregada del agua
y solamente puede interpretarse en términos de sustancias especificas cuando se conoce
la composicion quimica de la muestra.
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La alcalinidad de muchas aguas de superficie depende primordialmente del contenido de
carbonatos, bicarbonatos e hidréxidos, por lo que suelen tomarse como una indicacién de
la concentracién de estos componentes. Los valores de- terminados pueden incluir
también la contribucion de boratos, fosfatos, silicatos y otras bases, cuando se hallen
presentes. La alcalinidad por exceso de concentracion de metales alcalinotérreos, tiene
importancia para la determinacion de la aceptabilidad de agua para irrigacién. Las
determinaciones de alcalinidad se utilizan en la interpretaciéon y control de los procesos
de tratamiento de aguas limpias y residuales. Las aguas residuales domésticas tienen una
alcalinidad menor (o sélo ligeramente mayor) que la del suministro.

La dureza, debido a la presencia de sales disueltas de calcio y magnesio mide la
capacidad de un agua para producir incrustaciones. Afecta tanto a las aguas domésticas
como a las industriales, siendo la principal fuente de depdésitos e incrustaciones en
calderas, intercambiadores de calor, tuberias, etc.

En términos de dureza, las aguas pueden clasificarse asi:

0-75 mg/L Blanda

75-150 mg/L Moderadamente dura
150-300 mg/L Dura

>300 mg/L Muy dura

La mayoria de los suministros de agua potable tienen un promedio de 250 mg/l de
dureza, niveles superiores a 500 mg/l son indeseables para uso doméstico. La
alcalinidad y dureza se corrigen por ablandamiento con cal-sosa, tratamiento con
acido o desmineralizacion por intercambio idnico.

Existen distintas formas de dureza:

 Dureza Total: Mide el contenido total de iones Ca*? y Mg+2

distinguir entre la dureza de calcio y la dureza de magnesio.

e Dureza Temporal o Carbonatada: Mide la dureza asociada a iones HCQ, -
, eliminable por ebullicién, y es la diferencia entre la dureza total y fa
permanente.

e Dureza Permanente o no Carbonatada: Mide el contenido en iones Ca

y Mg+2 después de someter el agua el agua a ebullicion durante media
hora, permaneciendo en el agua debido a dureza asociada a iones SO =,
NO , OH-.

, Se puede

+2
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FOSFATOS

El fésforo se encuentra en aguas naturales y residuales casi exclusivamente en forma de
fosfatos, fosfatos condensados o polifosfatos y fosforo organico. Aparecen disueltos, en
particulas o detritus y en los cuerpos de los organismos acuaticos. En general, se
considera que el fosforo es el principal elemento limi- tante del crecimiento de las plantas
en las aguas dulces de las zonas templadas. Por eso es el principal indicador del grado de
eutrofizacion de un agua; a mayor concentracion de fésforo, mayor eutrofia. El fésforo total
incluye compuestos di- versos como, ortofosfatos, polifosfatos y fosforo organico. La
determinacion se hace convirtiendo todos ellos en ortofosfatos que son los que se

determinan por analisis quimico.

Clasificacion de las diferentes formas de fosfatos en aguas residuales:

e Polifosfatos. Se afladen en pequefias cantidades a algunos suminis- tros de agua
durante su tratamiento. También se incorporan a las aguas cuando el agua se utiliza
para limpieza, ya que son los componentes principales de muchos detergentes.

e Ortofosfatos. Se aplican como fertilizantes en agricultura y son arras- trados en
las aguas superficiales por el escurrimiento generado por las lluvias. La
descomposicién quimica o biolégica de los polifosfatos pue- den producir
ortofosfatos.

e Fosforo organico. Es aportado al alcantarillado incluido en los residuos organicos.

También se puede formar por procesos bioldgicos a partir de los ortofosfatos.

Si se quiere determinar “polifosfatos”. Se puede proseguir con una de- terminaciéon
colorimétrica de los ortofosfatos, correspondiendo el con- tenido de fosfatos
condensados a la diferencia entre los ortofosfatos hallados tras la hidrdlisis acida y los

ortofosfatos medidos en la muestra no tratada.
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Si se quiere determinar “fésforo total”, se debe realizar, ademas, una di- gestion capaz
de oxidar la materia organica para liberar el fésforo como ortofosfato y poder ser
determinado colorimétricamente junto con el ortofosfato procedente de los polifosfatos y
con el ortofosfato existente como tal.
Para la conversion del “fésforo organico”, en ortofosfato disuelto, es preciso reali- zar
una digestion oxidante capaz de oxidar la materia organica eficazmente para liberar el
fosforo como ortofosfato.
Hay tres métodos de “digestion” principales:
e Meétodo del acido perclérico: es el mas drastico y lento, siendo recomendable
para muestras dificiles, como las de sedimentos.
e Meétodo del acido nitrico—acido sulftrico: recomendado para la mayoria de las
muestras. Con este método, la hidrdlisis y la “digestién” se realizan
simultdneamente.

¢ Meétodo de persulfato aménico o potasico: es el mas sencillo.

El analisis del fésforo total incluye dos pasos principales en los métodos:

° Conversién de las formas fosfatadas (polifosfatos y fosfatos organicos) en
ortofosfatos disueltos (hidrélisis 4cida y digestion oxidante).

° Determinacién colorimétrica del ortofosfato disuelto como tal y/o pro- cedente de

las formas fosfatadas.

HIERRO TOTAL

El hierro es una sustancia esencial para la vida; s6lo existe en el organismo en pequefias
cantidades (trazas) pero su deficiencia se nota por participar en pro- cesos vitales,
mediante los cuales las células producen energia.

El hierro del agua puede ocasionar manchas en la ropa de lavado y en la porce- lana.
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Algunas personas son capaces detectar el gusto astringente dulce-amargo a niveles por

encima de 1 mg/L.

CONCEPTOS S REVISAR

Principales fuentes de hierro en aguas naturales y residuales.

Formas en las que se encuentra el hierro en aguas naturales y residuales.

Fundamento del método colorimétrico de fenantrolina para la determi- nacién de

hierro total.

Importancia de una digestion para determinar hierro total.

Principales interferencias que pueden presentarse en la practica.

3. Equipos, Materiales y Reactivos

1 Probeta de 50 ml
2 Pipeta graduada de 5 ml.
1 Bureta graduada de 50 ml.

Soporte universal con pinza y nuez.

4 Matraces Erlenmeyer de 125 ml.
2 Vasos de precipitados de 50 ml.
1 Piseta.

1 Espatula

1 Propipeta

pHmetro

Espectrofotémetro

Celda para espectro

Papel filtro

Pipetas graduadas de 1y 2 mL
Pipeta volumétrica 25 mL

Soluciones y Reactivos para dureza y alcalinidad

e Fenolftaleina
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Anaranjado de metilo
Negro de Ericromo T.
Murexida

Acido Sulfirico HsSO2 0.02N
EDTA 0.01M

Solucién para determinacion de Ca*2, NaOH 0.1 N
e  Solucion amortiguadora de NH4CIl/ NH,OH pH=10

Soluciones y Reactivos para fosfatos
. H,SO,al 30 %

. (NH4 ), S; Og

. Indicador fenolftaleina

L (NH4 )6 MO7 024'4H20 al 2.5%.

o SnCl; 2H,0 al 2.5%.

° Agua destilada.

° Agua residual.

Reactivos para Hierro total

HCI concentrado

Solucion de Hidroxilamina 10%

Solucién tampén de acetato de amonio pH entre 2.9y 3.5
Solucion de fenantrolina

Agua residual

Agua destilada

4. Indicaciones/instrucciones:

— Principales procesos 4cido-base en aguas naturales y residuales.
— Principales procesos de complejacion en aguas naturales y residuales.

5. Procedimientos para durezay alcalinidad:

1 Alcalinidad

11 Poner muestras de 50 ml. de agua potable y 50 ml. del aguaresidual, por
separado, en matraces Erlenmeyer de 125 ml.
12 Agregar unas gotas de fenolftaleina, si hay color rosa palido.

ucontinental.edu.pe | 19



13 Titular con H,S040.02 N hasta que desaparezca el color. Registrar los
mililitros gastados (alcalinidad a la fenolftaleina).

14 Agregar unas gotas de anaranjado de metilo.

15 Titular la solucion con H.S040.02 N hasta cambio de color (amarillo a
naranja), alcalinidad total.

16 Registrar los volimenes para ambos puntosfinales.

2. DurezaTotal

21 Poner muestras de 50 ml. de agua potable y 50 ml. de aguaresidual, por
separado, en matraces Erlenmeyer de 125 ml.
22 Agregar 1 ml. de solucién amortiguadora para dureza total NH4CI/NH4sOH, pH 10.
23 Agregar una pizca de indicador, negro de eriocromo T y titular con una
solucién de EDTA 0.01 M hasta cambio de color (violeta - azul).

3. Dureza de Calcio

31 Poner muestras de 50 ml. de agua potable y 50 ml. de aguaresidual, por
separado, en matraces Erlenmeyer de 125 ml.

32 Agregar 2 ml. de solucion NaOH 0.1 N para dureza de calcio.

33 Agregar unos miligramos de indicador murexida.

34. Titular con una solucion EDTA 0.01 M hasta cambio de color (rosa tenue
- violeta).

6. Procedimiento para Fosfatos

1 Colocar en un vaso de precipitado de 150 ml.(enjuagado previamente con HCI),
50 ml. de agua residual (muestra bien mezclada, exenta de color y turbidez).

2 Preparese un blanco de reactivos con agua destilada, y darle el mismo
tratamiento que a la muestra de agua residual.

3 Afadir una gota de solucion indicadora fenolftaleina. Si arece un color rosa
palido, afiadir gota a gota, solucion de H2S0O4 al 30% hasta que empiece a
decolorarse.

4 A esta solucién agregar 1 mL mas de acido sulfarico al 30% y 0.4 g de
(NH4)2S20s

5 Hervir suavemente hasta llegar al volumen aproximado de 10 mL

6. Dejar enfriar a temperatura ambiente y diluir a 30 ml. con agua destilada.

1. Agregar una gota de indicador de fenolftaleina, si la muestra vira a rosa palido,

afiadase gota a gota solucion H,SO4 al 30% hasta decoloracion
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Complétese a 100 ml. con agua destilada.

Afadanse, mezclando bien tras cada adicion, 4 mL de reactivo de molibdato de
amonio al 2.5% y 10 gotas de cloruro estafioso al 2.5%

10. Medir la absorbancia de la muestra, en un lapso de tiempo no mayor de 10
minutos, a una longitud de onda de 690 nm, utilizando un blanco de reactivos.

©

7. Procedimiento para Hierro total

11 Colocar 25 ml. de agua residual, bien mezclada, en un matraz Erlen- meyer

del25 ml.

Agregar 1 ml. de HCI concentrado y 0.5 ml. de NH OH.HCI. Mezclar hasta

homogenizar la solucion

13 Hervir suavemente utilizando perlas de ebullicién hasta reducir a un volumen
aproximado de 15 ml-20 ml. Dejar enfriar.

14 Poner la muestra en un matraz aforado de 25 mL y agregar 5 mL de solucién
amortiguadora y 2 mL de fenantrolina. Aforar a 25 mL con agua destilada.

15 Mézclese y dejar un lapso de tiempo de 10 a 15 min. para desarrollar el color
al maximo.

16, Realizar el blanco de reactivos

17. Medir el color de la solucién en el espectrofotémetro a una longitud de onda
de 510 nm.

5
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CALCULOS

a) Alcalinidad Total

T X Ny,s0, X 50 X 1000

Vol. (muestra)

CaCO3;mg/L =

Forma predominante de alcalinidad
Condicion [OH-] C03? HCO3
V=0 0 0 T
F
V <V 0 2V T-2V
F am F F
vV =V 0 2V 0
F am F
vV >V 2V -T 2(T-V) 0
F am F F
vV = T 0 0

Ve= volumen de titulante al punto final de la fenolftaleina, ml.

Vam= volumen de titulante del punto final del anaranjado de metilo.
T= volumen total de titulante del punto final de la fenolftaleina al
punto final del anaranjado de metilo.

b) Dureza Total

Vol. (muestra)

CaCozmg/L =

c) Fosfatos

Considerando la ecuacién de la curva determinar por interpolacion las concentraciones de
mg PO /L en la muestra de agua
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Concentracion (M:;o‘_t Absorhancia
0 0
0.1997 0.049
::gjqirnb | 0.3999 0.068
0.7989 0.112
1.1984 0.183
1.5010 0.226
d) Hierro Total
CONCENTRACION ABSORBANCIA
(mg Fe/ )
0 0
0.1 0.017
Y<mx+b 0.2 0.034
A=mC+b 0.4 0.053
0.6 0.076
0.8 0.098
1.0 0.120
12 0.142
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8. Resultados
Para Alcalinidad y dureza

Muestra Parametros quimicos mg/L CaCOs3 Norma de
Referencia
Alcalinidad Dureza Total Dureza de Dureza de
Total Calcio Magnesio
MUESTRA 1
MUESTRA 2
LS PPN
7 PPN
OO PRRON

Para fosfatos

Obtener la gréfica de la curva tipo graficando A vs concentracion de PO4'3 en
mg/L

Donde:

A = absorbancia leida a 690 nm

m = pendiente de la curva tipo

C = concentracion

b = ordenada al origen
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Para Hierro total

Obtener la gréfica de la curva tipo graficando A vs concentracion de Fe en mg/L

Donde:

A = absorbancia leida a 510 nm
m = pendiente de la curva tipo
C = concentracién

b = ordenada al origen

9. Conclusiones

9. REPORTE DE LA PRACTICA

Para alcalinidad y dureza

1. Reportar contenido de CO,=, HCO,, alcalinidad total, dureza total, du- reza de
Ca,y dureza deMg,,.

2. Comparar valores obtenidos en el laboratorio con valores bibliograficos y hacer
un analisis de los resultados.

3. ¢éQué causa la dureza en el agua?
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4. Dé las reacciones que ocurren en la determinaciéon de dureza y alcalin- dad,
écomo se relacionan?

5. ¢éCdédmo se definen las diferentes formas de alcalinidad de lasaguas?

6. ¢Qué interferencias se pueden presentar en ladeterminacion?

7. ¢éQué importancia tiene la determinacion?

Para fosfatos

I_\

Obtener la concentracion de mg PO4'3 /L, hacer una comparacion con lo
reportado en la norma y evaluar la calidad.

¢, Qué importancia tiene la determinacion?

¢Por qué la muestra debe estar en medio acido?

¢, Qué complejos se forman al agregar el molibdato?

Si la muestra tiene color y turbidez, ¢,como se eliminan?

¢Por qué se hace la digestion de la muestra?

¢ Por qué el material debe lavarse con HCI?

¢ Principalmente para qué tipo de aguas se hace este analisis?

O N O WD

Para Hierro total

¢,Cudl es la importancia de la determinacién de hierro total en aguas?
¢, Qué importancia tiene el pH en la determinacion?

¢,Cudl es papel de la fenantrolina?

¢,Cudles son los limites de concentracion de Fe y Mn que debe

de haber en aguas?

La presencia de materia organica, ¢,como afecta la determinacién Fe
y Mn?

6. Las condiciones anaerobias, ¢coOmo afectan la determinaciéon de Fe?
7. ¢ Qué otros métodos existen para la determinacion de Fe?

WD P

o
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DETERMINACION DE ALCALINIDAD

R1 yR2 = Guardar soluciones en respectivo frasco etiquetado.

R3 = Desechar en la tana.
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DETERMINACION DE DUREZA

DUREZA TOTAL DUREZA DE CALCIO
MUESTEA MUESTEA
DE AGUA DE AGUA

R4 = Guardar ¢l sobrante de solucion Amortiguadora de NH/Cl '/ NHOH en frasco etiquetado.
RS = Guardar ¢l sobrante de la solucion de EDTA en frasco etiquetado.

R7 = Guardar ¢l sobrante de solucion de NaOH en frasco etiquetado.

R6 v RS = Neutralizar v desechar en la tanja.
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DETERMINACION DE FOSFATOS

FREPAPACION
DE LA MUESTRA

AGRPEGAR |c—>| MUESTRADE

AGPEGAR.

AGREGAR. (> MUESTRA |¢

HERVIF.

SUAVEMENTE .

AGREGAR. =

MUESTRA <3| HOMOGENIZAR. K=

| AGREGAR. 4— AQUA

Si

V No

100ml | —n| \UESTRA K| AGREGAR |€—

AFORAR.

Rg%;ﬁk ¢— HOMOGENIZAE.

TOMAR | MEDP.
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DETERMINACION DE FOSFATOS
(BLANCO DE REACTIVOS)

PREPARACION
DEL BLANCO DE
REACTIVOS

AGREGAR c=:>'[ BLANCO <——| AGREGAR |

ROSA <—| AGREGAR

AGREGAR > BLANCO |«

BEVIR —>| EVAPORAR

AGREGAR [c=) BLANCO <K—| HOMOGENIZAR <3| ENFRIAR |<{—3| AGREGAR

l

N
> o |
ROSA
PALDO <—| AGREGAR [<—=| HaSO.AL30%
ﬂ No - S

100 ml.
AFORAR —> BLANCO }<:

AGREGAR |4—

xgggix ¢— HOMOGENIZAR

640 nn.
TOMAR | e~ EDR @
ALfcuoTA ABSORBANCIA &

R1.R2.R3. R4 v RS = Guardar en sus respectivos frascos etiquetados.

R6. R7.R8 yR9 = Guardar en frascos etiquetados para confinamiento.
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DETERMINACION DE HIERRO TOTAL

~
DETERMINACION
DE HIERRO
TOTAL

|

D;sz‘mu U“‘EQIO-RNA ——>> HOMOGENIZAR

25ml.
AGREGAR |——=>/ MUESTRADE
AGUARESIDUAL

l

HOMOGENIZAR

Hervir ﬂ
Suavemente —=

EVAPORAR

Hasta un Volumen
ﬂ = Dpelsa2omlL

ENFRIAR

l

MUESTRA
AGREGAR T——> MATRAZ

AFORADO

J

HOMOGENIZAR

-

J

AGREGAR |——> AFORAR

1

HOMOGENIZAR

210 nm 10-15 min.

TOMAR
MEDIR l<e— <—— DESARROLLO DE
ABSORBANCIA ALICUOTA 'COLOR
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DETERMINACION DE HIERRO TOTAL

(BLANCO DE REACTIVOS)

R1,R2, R3y R4 = Guardar reactivos sobrantes en sus
respectivos frascos etiquetados.

RS5.R6,R7 y R8 = Neutralizar y desechar en la tarja.

Hervir
Suavemente

| =ﬂ AGREGAR

AGREGAR

510
MEDIR

ABSORBANCIA gLicuOTA

«{AGREGAR [—

==

DETERMINACION
DE HIERRO
TOTAL

J

PREPARACION
DEL BLANCO DE

25 ml.

BLANCO

J

HOMOGENIZAR

— ||

EVAPORAR

Hasta un Volumen

ﬂ*=- DelSa20ml

ENFRIAR

HOMOGENIZAR

!

———

HOMOGENIZAR

Dejar
D G Reposar
10-15 min.
DESARROLLO DE
COLOR
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Guia de prdctica N° 3:

COAGULACIONY SEDIMENTACION

SECCION 1 Docente:

Fecha T [oo.... /2017 Duracion:

Instrucciones:

1. Propésito /Objetivo (de la practica):

° Aplicar un proceso de coagulacidon para remover contaminantes y particulas
suspendidas en aguas residuales.

° Estudiar diferentes coagulantes, mediante Prueba de Jarras, para elegir un
coagulante eficaz en funcion de pH y concentracion.

° A partir de un analisis de sedimentacion, obtener la remocién de particulas con
sedimentacion floculenta, de importancia para el disefio de sedimentadores
primarios.

2. Introduccién

La turbidez de un agua es provocada por la materia insoluble, en suspension o
dispersion coloidal. Es un fenémeno O6ptico que consiste en una absorcién de luz
combinada con un proceso de difusidn. Las particulas insolubles de esta turbi- dez
pueden ser aportadas tanto por procesos de arrastre como de remocion de tierras y
también por vertidos urbanos e industriales.

La coagulacion es un proceso de desestabilizacion quimica de las particulas coloidales
gue se producen al neutralizar las fuerzas que las mantienen sepa- radas, por medio
de la adicion de los coagulantes quimicos y la aplicacion de la energia de mezclado.
La coagulacién es el tratamiento mas eficaz pero también el que representa un gasto
elevado cuando no esta bien realizado. Es igualmente el método universal, porque
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elimina una gran cantidad de sustancias de diversas naturalezas y de peso de materia
gue son eliminados a menor costo, en com- paracioén con otros métodos. El proceso
de coagulacién mal realizado también puede conducir a una degradacién rapida de la
calidad del agua y representa gastos de operaciéon no justificadas. Por lo tanto, se
considera que la dosis del coagulante condiciona el funcionamiento de las unidades de
decantacién y que es imposible de realizar una clarificacion, si la cantidad de
coagulante esta mal ajustada.

La coagulacién permite eliminar las impurezas contenidas en el agua a través de un
simple proceso de purificacion previa. La coagulacion transforma las sustan- cias
emulsionadas en sustancias flotantes relativamente gruesas.

. Fundamento Teoérico

MECANISMO DE COAGULACION

La desestabilizacién se puede obtener por los mecanismos fisicoquimicos siguientes:
Compresioén de doble capa.

Adsorcién y neutralizacion de cargas.

Inmersion en un precipitado.

Puente coloide: polimero-coloide

[ ]
Compresién de doble capa: Cuando se aproximan dos particulas semejantes, sus
capas difusas interactian y generan una fuerza de repulsién, cuyo potencial esta en
funcion de la distancia que las separan; y cae rapidamente con el incre- mento de iones
de carga opuesta al de las particulas, esto se consigue so6lo con los iones del
coagulante.

Adsorcién y neutralizacion de cargas: Las particulas coloidales poseen cargas
negativas en sus superficies, estas cargas, llamadas primarias, atraen los iones
positivos que se encuentran en solucion dentro del agua y forman la primera capa
adherida al coloide.

Inmersién en un precipitado: Lag particulas coloidales desestabilizadas, se pueden
atrapar dentro de un fléculo, cuando se adiciona una cantidad sufi- ciente tratando de
sobrepasar el coeficiente de solubilidad, para que se forme el Al(OH),, Fe(OH)s;

habitualmente sales de metales trivalente como sulfato de aluminio o Cloruro
férrico. El fléculo esta formado de moléculas de Al(OH); o de Fe(OH)s . La
presencia de ciertos iones y de las particulas co-loidales, aceleran la formacién del
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precipitado. Las particulas juegan el rol de anillo durante la formacién del floculo, este
fendbmeno puede tener una relacion inversa entre la turbiedad y la cantidad de
coagulante requerida.

Puente coloide: Polimero — coloide que consiste en agregar un polimero a la solucion
para que se formen los puentes entre polimero y coloide.

FLOCULACION

La floculacion es el proceso que sigue a la coagulacién; consiste en la agitacion de la
masa coagulada que permite el crecimiento y aglomeracién de los floculos recién
formados con la finalidad de aumentar el tamafio y peso necesarios para sedimentar
con facilidad.

La floculacion esta favorecida por el mezclado lento que permite juntar poco a poco los
fléculos; un mezclado demasiado intenso los rompe y raramente se vuelven a formar
en su tamafio y fuerza éptimos.

SEDIMENTACION

La sedimentacién es un proceso que se utiliza para clarificar el agua. Durante el
proceso se separan los solidos en suspension mediante fuerzas gravitacionales; en
una planta convencional, para tratar aguas residuales mediante lodos activa- dos, la
sedimentacion se aplica en tres partes:

¢ En los desarenadores (sedimentacién discreta).
e En los clarificadores primarios (sedimentacién floculenta).
¢ En los sedimentadores secundarios de lodos biolégicos colocados después del
reactor aireado (sedimentacion zonal).
[ ]
Hay tres tipos de sedimentacién, de acuerdo con la naturaleza de las particulas sélidas
gue se encuentran en la suspension:

Sedimentacién Discreta. En esta sedimentacion, las particulas sélidas mantienen su
tamafo; forma densidad durante el proceso, por lo tanto la velocidad de su
sedimentacioén es constante

Sedimentacion Floculenta. Para este caso, debido a la coalescencia, el diametro
efectivo de las particulas aumenta, por lo que cambia tanto la gravedad especifica
como la velocidad de sedimentacion.
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Sedimentacidon Zonal. Este tipo de sedimentacion se presenta con iodos bioldgicos o
guimicos, cuando los sélidos suspendidos exceden concentraciones de 500 mg/L.

4. Equipos, Materiales y Reactivos

Vasos precipitados 1000 mL
Probeta de 100 y 1000 mL
Pipeta volumétrica 25 mL

2 crisoles

Filtros de sdlidos suspendidos
Bomba al vacio

Estufa

Balanza analitica
Cronometro

Agitador de vidrio

Pipeta graduadade 10 mL
Potenciometro
turbidimetro

SOLUCIONES Y REACTIVOS

Coagulante

Agua residual

Agua desionizada de tirple filtracion
Cal quimica al 10%

FeCl; al 10%

NaOH 1M

Acido sulfarico 1M

5. Procedimientos
Para coagulacion:

1

2

Caracterizacion de la muestra de agua residual: pH, Dureza, turbidez, SST
y DQO (Esta ultima se realizara posteriormente en una sola sesion).

Colocar 300 ml. de agua residual en un vaso de precipitados, y con agitacion
adicionar la solucion de coagulante al 10% de ml. en ml., hasta observar
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buena formacion de floculos. Anotar la cantidad de coagulante utilizada.

3 NOTA. Sino es suficiente la alcalinidad agréguese por cada mg/L de
sullfato de aluminio, 0.35 mg/L de cal hidratada dejar un vaso con agua
como control.

Para determinar el pH 6éptimo

e Envasos de precipitados de 500 ml. colocar 300 ml. de agua residual.
Adicionar acido sulftrico 1 M o NaOH 1 M para ajustar el pH de las
muestras en un intervalo de 5 a 9, es decir, las muestras tendran un pH de
5 6,7, 8y9

e Adicionar el coagulante a las muestras para alcanzar la concentracion que
se obtuvo en el punto uno (concentracion constante).

e Mezclar rapido durante 1 min., después mezclar lentamente durante 5 min
de 10 a 20 rpm.

e Tomar el tiempo en el que se observa una buena formacién de fléculos

e Esperar 20 min. para que se sedimente y luego, determinar en el sobre-
nadante, el pH y la turbidez de cada muestra.

Para determinar la dosis del coagulante

e Preparar cinco muestras de 300 ml de agua residual y ajustar al pH éptimo
gue se obtuvo en la prueba anterior

e Paraesta prueba usar del 25% al 200% de la dosis del coagulante utili- zado
para la determinacion del pH éptimo, probar cinco dosis diferentes.

e Mezclar rapido durante 1 min., después mezclar lentamente durante 5 min
de 10 a 20 rpm. Tomar el tiempo en el que se forman los fléculos.

e Dejar sedimentar durante 20 min y determinar en el sobrenadante los SST,
la turbidez, pH, dureza y DQO (esta ultima se realizara posterior- mente en
una sola sesion) de cada muestra.

Para Sedimentacion

e Determinar SST (SST() de la muestra.

e Preparar 1.5L de agua residual con pH y dosis 6ptimas de coagulante.

e Mezclar rapidamente durante 2 min., después mezclar lentamente du- rante
10 min. Tomar el tiempo en el que se inicie lafloculacién.

e Pasar con cuidado, a una probeta de 1000 ml., la muestra con particulas
floculentas evitando que los floculos se rompan.

e Dejar reposar para permitir la sedimentacion y medir la altura de la interface
a diferentes tiempos (cada 5 min), durante 20 min o hasta que ya no se
observe ninguna variacion.
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e Determinar en el sobrenadante los solidos suspendidos totales (SST).

e Al terminar se habran obtenido los sélidos suspendidos residuales, asi como los
sélidos suspendidos removidos.

e Medir el volumen de los lodos. Eliminar con cuidado el sobrenadante para no
perder los lodos; medir la humedad y la concentracion de soli- dos suspendidos

totales.

6. Resultados

Para Coagulacion

1 Anotar los resultados de parametros de calidad en unatabla.
2 Construir una grafica de turbidez en funcién del pH
3 Elaborar una grafica de turbidez en funcién de la dosis del coagulante

MUESTRA

Dosis de
coagulante

(ml) (mg/L)

Turbidez (NTU)

SST (mag/L)

Dureza

(mg/L CaCO,) (mg/L 0,)

DQO

Para sedimentacion
Elaborar una grafica de la variacidn de la altura en funcién del tiempo para obtener la

velocidad de sedimentacion:
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Tiempo Altura
(min) (cm)

Pendiente

(wo) eamy|y

10
15
20

.
'

Tiempo (min)

7. Calculos
Para Sedimentacion:
Calcular de la siguiente forma la fraccion de sdlidos suspendidos totales residuales

(X0)

B — SST (Sé6lidos suspendidos totales)
0 ™ SST, (S6lidos suspendidos totales iniciales)

__ 55T
T SST,

x 100
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Para calcular la fraccién y porcentaje de los sdlidos totales removidos

Fraccion de SST removidos = 1 — X,

SST
SST removidos = 100—Y =100 —

x 100
ST,
8. Conclusiones
728 TPt
2 OO P PP PPPTPPPPROE
2 T PP PP PPPTPPPPROE
9. Sugerenciasy /o recomendaciones
9. Reporte De La Practica
Para Coagulacién
1 ¢Cudl es el pH y la dosis 6ptima de coagulante para cumplir con la norma que
aplique?
2 ¢Qué importancia tiene el pHy la alcalinidad del agua para el tratamiento por
coagulacién?
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3 ¢Qué finalidad tiene el mezclado rapido y lento?
4 De los coagulantes usados, écudl recomendaria usted y por qué?

I_\

Para sedimentacion

Calcular la fraccién y porcentaje de sélidos totalesremovidos.
Determinar la remocién total de sélidos si el tiempo de retencién es de
60 min.

Calcular la cantidad de sélidos en (Kg/d) que se separan, ya que se les
debe dar algin tratamiento.

¢En qué casos es aplicada principalmente este tipo de sedimentacion?
¢Qué variables afectan la sedimentacion de particulas floculentas?
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COAGULACION

1) CARACTERIZACION DE LA MUESTRA.

’ REGISTRO DE
L VALORES
" 2\ pH 1
CARACTERIZACION
DE LA MUESTRADE |——— | TURBIDEZ 2
AGUA RESIDUAL bQo 4
y RI, R2
S.8.T g4 R3, R4
2) PRUEBA DE COAGULACION
PRUEBA DE
COAGULACION
DE LA MUESTRA
300 ml. AJUSTAR
AGREGAR |c—>| MUESTRADE |——=>| AGITAR |c=) FORMACION DEL
TIEMPO DE
FLOCULACION

3) OPTIMIZACION DE pH.

) CINCO VASOS DE : :
oH PRECIPITADO CON —
GPTIMO S>> MUESTRA DE AGUA l
J RESIDUAL
_ ﬂ gl AGREGAR
| CONCENTRACION
AJUSTAR pH CONSTANTE DE
AGREGAR 5678y |~ MEZCLAR |c=> | COAGULANTEEN
o LOS 5 VASOS
1 min.
—  MEZCLA
RAPIDA.

30 min. FORMACION DE
SOBRENADANTE |<=3|  cepmmur | RLAcULe

15 min.
TIEMPO DE
MEZCLA +—
ﬂ ‘ FLOCULACION LENTA

TOMAR @
ALICUOTA

5 ?:;DEZ z
L ) ‘@
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4) DOSIS DEL COAGULANTE

CINCO VASOS DE
DOSIS DEL PRECIPITADO CON

COAGULANTE ———>| MUESTRA DE AGUA

RESIDUAL

ﬂ

AJUSTAR pH
OPTIMO

AGITAR

!

Cinco Dosis
AJUSTAR DOSIS DEL diferentes
AGREGAR —> COAGULANTE
25-200 %
1 min.
— MEZCLA
RAPIDA

SOBRENADANTE |<=3|  gprn o S9Min fo—my| FORME CIOISDE

| 15 min.
| TIEMPO DE
MEZCLA
ﬂ t FLOCULACION LENTA

TOMAR
ALICUOTA 's
S S
>| p.Qo
TURBIDEZ

R17

R1,R2, R10,R11 y R17 =Desechar en la tarja con abundante agua.
R3.R12y R16 = Guardar en frascos etiquetados para su confinamiento.
R4.R13 y R15 = Desechar a la basura.

R5.R7 y R8 = Guardar en sus regpectivos fragcos etiquetados.

R6,R9 y R14 = Neutralizar y desechar en la tarja.
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SEDIMENTACION

15L.

MUESTRADE  K——| SEDIMENTACION
AGUA RESIDUAL

AJUSTAR

MEZCLAR
AJUSTE DE L%)
AGREGAR CONCENTRACION
= OPTIMA DE
COAGULANTE
A\ 94
] I
2 min 10 min.
MEZCLA MEZCLA
1 |
FORMACION DE
FLOCULO
TIEMPO DE
[ ==
TOMAR LECTURA DE 1000 ml.
ALTUR:Sgi <— SEDIMENTAR |<—— PASAR A
DIFERENTES TEMPOS SIS
Durante
20 min.
SOLIDOS
TOMAR MEDIR VOLUMEN
SOBRENADANTE |c——> ALICUOTA — sq'%ﬁrmmqs =—>| " DELOSLODOS

u

DETERMINAR — MUESTRADE A ELIMINAR
HUMEDAD Y SST LODOS

R1.R2y R3 = Guardar los reactivos en sus respectivos frascos etiquetados.

R4 y R6 = Neutralizar y desechar en la tarja.
R5.R7y R8=Desechar a la basura.
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