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1. OBJETIVO

Establecer los lineamientos para la determinacion de oxigeno disuelto por yodometria - modificacién de azida
y preparar los reactivos requeridos para aplicar la técnica.

2. ALCANCE

En el Laboratorio de Calidad Ambiental del IDEAM se aplica este método para analizar muestras de agua
superficial, residual doméstica e industrial, en un rango de medida de 0 a 8 mg/L implementando el método
recomendado en el Standard Methods 23 ed. 2017.

3. DEFINICIONES

Abreviaturas
0.D.: Oxigeno Disuelto mg ODJL: miligramos de oxigeno disuelto por litro

4, ASPECTOS DE SEGURIDAD Y SALUD EN EL TRABAJO

Antes de iniciar el analisis revisar el Manual de Higiene, Salud Ocupacional y Seguridad en el Laboratorio y las
hojas de Seguridad que se encuentran en el laboratorio.

Utilizar los implementos de seguridad de acuerdo con lo sefialado en el instructivo: bata, zapatos
antideslizantes, guantes, respirador para acidos y gafas protectoras.

Tratar los residuos producto del andlisis de la determinacién, de acuerdo al documento de disposicion final de
residuos.

5. EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES
5.1 Reactivos

¢ Solucion de sulfato manganoso. Disolver 364 g de MnSO,.H,0 en agua destilada, filtrar y diluira 1 L. Cuando
se adicione la solucién de MnSO, a una solucién acidificada de yoduro de potasio (Kl), no debe producir
color con el indicador de almidén.

¢ Reactivo élcali-yoduro-azida para muestras saturadas o sin saturar. Disolver 500 g de NaOHy 135 g de Nal
en agua destilada vy diluir a 1 L. Agregar 10 g de NaN3 disuelto en 40 mL de agua destilada. Cuando se
diluya y acidifique, el reactivo no debe dar color con la solucién de almidén. PRECAUCION: No acidificar
esta solucidn porque se pueden producir vapores toxicos de acido hidrazoico.

e Acido sulftrico, H,SO4, concentrado

o Tiosulfato de sodio titulante estandar 0,025N. Disolver 6,205 g de Na,S,03.5H,0 en agua destilada, agregar
1,5 mL de NaOH 6N o 0,4 g de NaOH soélido y diluir a 1000 mL.

e Solucién de yodato de potasio 0,025N: Disolver 0,8917 g de yodato de potasio KIO; en agua destilada y
diluir a 1000 mL.

e Solucién de biyodato de potasio estandar 0,0021 M equivalente a 0,025N. Disolver 812,4 mg de KH(IO3),
en agua destilada y diluir a 1000 mL.

e Solucién de Almidén. Para preparar una solucion acuosa, disuelva 2 g de almidén soluble grado analitico y
0,2 g de &cido salicilico como preservativo, en 100 mL de agua destilada caliente.

e Estandarizacion Tiosulfato de Sodio 0,025 N



. Caodigo: M-S-LC-1084
@ INSTRUCTIVO PARA LA DETERMINACIOIN DE Version - 02
OXIGENO DISUELTO POR YODOMETRIA - -
IDEAN gty MODIFICACION DE AZIDA Fecha: 21/10/2020
Pagina: 2de 5

En un erlenmeyer disolver aproximadamente 2 g de K, libre de yodato, con 100 a 150 mL de agua destilada,
agregar 1 mL de H,SO4 6N 0 unas pocas gotas de H,SO4 concentrado y 20 mL de solucion estandar de
biyodato 6 20,00 mL de solucion estandar de yodato.

Diluir a 200 mL y titular con tiosulfato el yodo liberado. Agregar almidén cerca al punto final de la titulacion,
es decir, cuando se alcance un color pajizo tenue. La solucidn se torna de color azul. Continuar con la
titulacion hasta viraje a incoloro. Registrar el volumen gastado de tiosulfato.

Cuando las soluciones son equivalentes, se requieren 20 mL de NaxS;05.5H,0 0,025 N. Calcular la
concentracion con la ecuacion:
Vol. Biyodato * ConcentraciéonBiyodato

NTiosulfato =
tosulfato Vol.Gastado Tiosulfato

5.2 Materiales

Botellas winkler de 300 mL

Probeta en vidrio o plastica de 100 mL

Erlenmeyer de 250 mL

Balones aforados de 1L clase A para la preparacion de reactivos
Pipeta graduada de 1 mL 6 gotero pléstico

Bureta plastica de 10 mL

Microbureta de 10 mL de capacidad con tolerancia de 0.02 mL Clase A

6. LIMITACIONES E INTERFERENCIAS

Agentes oxidantes o reductores, iones nitrato, ferroso y materia orgénica. Los procedimientos mas usados para
eliminar las interferencias son: las modificaciones de la azida para los nitritos, del permanganato para el hierro
ferroso, de la floculacion con alumbre para los sdlidos suspendidos, y de la floculacion con sulfato de cobre-
acido sulfamico aplicada para muestras de lodos activados.

La modificacién de la azida no es aplicable bajo las siguientes condiciones: (a) muestras que contengan sulfito,
tiosulfato, politionato, cantidades apreciables de cloro libre o hipoclorito; (b) muestras con concentraciones altas
de sdlidos suspendidos; (c) muestras que contengan sustancias organicas facilmente oxidables en solucién
fuertemente alcalina, 0 que sean oxidadas por yodo libre en solucién acida; (d) aguas residuales domésticas
sin tratar; y () interferencias de color que incidan en la deteccién del punto final. En los casos de inaplicabilidad
de la modificacion de la azida, se debe usar el método electrométrico para la evaluacion de OD.

Ciertos agentes oxidantes liberan yodo a partir del yoduro (interferencia positiva) y algunos agentes reductores
transforman el yodo en yoduro (interferencia negativa); la mayor parte de la materia organica se oxida
parcialmente cuando se acidifica el precipitado de manganeso oxidado, lo que causa errores negativos.

6.1 Condiciones ambientales
No aplica.
7. CONTROL Y ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD

El material usado para la determinacién de oxigeno disuelto debe someterse a lavado siguiendo las
instrucciones del instructivo para el lavado de material de vidrio.



. Caodigo: M-S-LC-1084
@ INSTRUCTIVO PARA LA DETERMINACIOIN DE Version - 02
OXIGENO DISUELTO POR YODOMETRIA - -
IDEAN gty MODIFICACION DE AZIDA Fecha: 21/10/2020
Pagina: 3de 5

8. DESARROLLO
8.1 Principio del método

El método yodométrico es el método mas reproducible y preciso para la determinacién de oxigeno disuelto, es
sensible a un cierto nimero de interferencias. Sélo se aplica cuando el agua no contiene sustancias reductoras
u oxidantes tales como cantidades importantes de hierro ferroso o férrico, nitritos o cloro libre.

Basicamente el oxigeno oxida el Mn*2 a un estado de valencia més alto, bajo condiciones alcalinas, luego este
manganeso en un estado de valencia alto, oxida el |- para liberar 10, bajo condiciones &cidas. Asi, la cantidad
de 12 libre sera equivalente a la cantidad de OD originalmente presente y la cantidad de 12 remanente es medida
con una solucién estandar de tiosulfato de sodio e interpretada en términos de OD.

La muestra obtenida se trata con sulfato manganoso (MnSQOs), hidroxido de sodio (NaOH) y yoduro de potasio
(K1), estos dos ultimos reactivos combinados en una solucién unica, y finalmente se acidifica con acido sulfurico
(H2S04). Inicialmente se obtiene un precipitado de hidréxido manganoso, Mn(OH)., el cual se combina con el
OD presente en la muestra para formar un precipitado carmelito de hidroxido manganico, MnO(OH)2; con la
acidificacion, el hidréxido manganico forma el sulfato manganico que actua como agente oxidante para liberar
yodo del yoduro de potasio. El yodo libre es el equivalente estequiométrico del OD en la muestra y se valora
con una solucion estandar de tiosulfato de sodio 0,025N.

La modificacion de la azida elimina la interferencia causada por los nitritos (esta es la mas comin en efluentes
tratados biolégicamente y en muestras incubadas para la prueba de la DBO); se emplea en el andlisis del OD
en la mayoria de aguas residuales, efluentes y aguas superficiales, especiaimente si las muestras tienen
concentraciones mayores de 50 ug NO—N/Ly no més de 1 mg de hierro ferroso/L. Los compuestos oxidantes
y reductores interfieren en la determinacion.

8.2 Tomay preservacion de muestras

Realizar el muestreo de acuerdo con lo establecido en el Instructivo de Toma de Muestras de Agua Superficial
M-S-LC-1004. Las muestras deben ser analizadas inmediatamente.

En cuanto a la preservacion puede ser titulada después de la acidificacion, pero preferiblemente se realiza la
totalidad del analisis en campo. Si por alguna razén no se puede titular en el sitio, se adicionan los reactivos y
se sigue el procedimiento hasta la adicidn del acido sulfdrico y se traslada la botella winkler tapada hasta el sitio
en donde se va a titular.

8.3 Ejecucion de la técnica

Destapar la botella winkler llenar con muestra hasta que rebose y taparla. Destapar y agregar1 mL 6 20 gotas
de solucion de MnSO; (reactivo 1) a la muestra en la botella, seguido de 1 mL 6 20 gotas del reactivo de alcali-
yoduro-azida (reactivo 2); tapar cuidadosamente para evitar burbujas de aire y mezclar varias veces por
inversion de la botella.

Cuando el precipitado se haya decantado hasta aproximadamente la mitad del volumen de la botella, para dejar
un sobrenadante claro sobre el floc de hidréxido de manganeso, agregar 1 mL 6 20 gotas de H,SO, concentrado
(reactivo 3), sino se disuelve el precipitado agregar 10 gotas mas, tapar y mezclar varias veces por inversion
de la botella, hasta disolucion completa. Si no hay disolucién completa agregar exceso de &cido sulfurico. Hasta
aqui ya esté fijado el oxigeno.

Medir con una probeta 100 mL de la solucién y trasvasarlos a un erlenmeyer de 250 mL.

Purgar la bureta de 10 mL con una porcion de tiosulfato de sodio (Na,S,03) 0,025N; llenar la bureta con
tiosulfato de sodio hasta cero.
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Titular con solucion 0,025 N de Na,S,0s (reactivo 4) agregandolo gota a gota y agitando el erlenmeyer hasta
obtener un color amarillo pajizo pélido; en ese punto agregar de 3 a 5 gotas de solucién de almidon (Reactivo
No. 5) en donde vira a color azul y continuar la titulacion hasta la desaparicion del color azul. Este es el punto
final de la titulacion. Si el color azul reaparece no se debe agregar mas tiosulfato. Ignorar ignore subsecuentes
reapariciones del color.

Registrar en el formato Captura de datos en campo para agua superficial M-S-LC-F001, el volumen gastado de
tiosulfato de sodio, el volumen de alicuota que son 100 mL y la concentracion del tiosulfato, que generalmente
es 0,025N.

84 Formatos

Formato Solicitud de reactivos, vidrieria y materiales M-S-LC-F039.
Control de preparacion de soluciones M-S-LC-F064.

Formato Rétulos de reactivos M-S-LC-F014.

Formato Captura de datos en campo para agua superficial M-S-LC-F001
8.5 Calculos

Para la titulacion de una muestra de 200 ml, 1 ml de Na,S,0; 0,025 N equivale a1 mg de OD/L. Sila normalidad
calculada en la estandarizacion del tiosulfato es diferente de 0,025 N, calcular asi:

Volumen Na,S,0; X Normalidad del Na,S,05; X 8000

de OD/L =
mg de OD/ mL de muestra valorada

Reportar con una cifra decimal.

9. DIAGRAMA

No aplica
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