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1. OBJETIVO
Establecer la metodologia para la determinacion del fesforo total por colorimetria en agua, SM 4500-P B, E.
2. ALCANCE

Este método de analisis aplica a muestras de aguas residuales domesticas e industriales, aguas
superficiales, lluvias y subterraneas.

Esta técnica se aplica en el GLCA para el recurso hidrico superficial; el rango de aplicacion es de: 0,05mg P
Total /L —1,00mg P Total /L.

En la tabla 1 se observan los resultados obtenidos en la confirmacion del método:

Tabla 1. Resultados Confirmacion del método

CUADRO PARAMETROS DE CONFIRMACION DEL METODO

CODIGO DEL INSTRUCTIVO DE ENSAYO:

FECHA DE INFORME DE ESTANDARIZACION: 20/11/2018

PARAMETRO VALOR [UNIDADES OBSERVACION
LIMITE DE DETECCION 005 | mgPtotyL |COTesponde al limite de
cuantificacion
, . 12,21 % Nivel tracion baj
PRECISION EN TERMINOS DE % CV i ivelideiqancentiagion bajo
472 % Nivel de concentracion alto
EXACTITUD EXPRESADO COMO % DE| 6,50 % Nive! de concentracion bajo
ERROR RELATIVO 1,20 % Nivel de concentracion allo
RANGO DE TRABAJO (Lectura Directa) 1,0 Sin dilucién de la muestra
INTERVALO DE  APLICACION  DEL Con la mayor dilucion posible o
METODO 0,05-1,00 | mg P totalilL aceptable
77.24 % Nivel de concentracion baj
RECUPERACION EXPRESADO COMO % ) ' 4l
104,41 % Nivel de concentracion alto

3. DEFINICIONES

mg P Total/L = miligramos de fosforo total por litro.
g = gramos

§ = Desviacion estandar

UV - V1S = Ultravioleta - Visible

4. ASPECTOS DE SALUD Y SEGURIDAD LABORAL

Antes de iniciar el analisis revisar €l 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 instruclivo: bata, zapatos
antideslizantes, guantes, respirador para acidos y gafas protectoras.
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Tratar los residucs producto del analisis de la determinacion, de acuerdo al documento de disposician final
de residuos.

Realizar la adicion de los Acidos y la digestion de las muestras en la cabina extractora de vapores inorgénicos.
5. EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES
5.1 Equipos

o Espectrofotometro UV-VIS marca Hewlett Packard modelo 8453, detector de arreglo de diodos, ancho
de banda de 0,1 nm. provisto de una celda de vidrio con paso de luz de 1,0 cm, y consta de lo siguiente:

*Sistema Optico revertido de haz sencillo.

*Fuente de radiacion, lampara de tungsieno.
*Monocromador

*Detectores fotodiodos y a su vez arreglo de diodos.

» Plancha de calentamiento Schott Ceran 6 Thermalyne Cimarec2
« Balanza analitica electronica con resolucion de 0,0001 g.

e Cabina extractora para vapores inorganices,

5.1.1 Verificacién de Equipos

s Verificar la balanza analitica antes de realizar cualquier pesaje, de acuerdo con el Instructivo de
Aseguramienic Metroldgico M-S-L.C-1048,

o Verificar el volumen dispensade por las pipetas y transferpipetas segun el volumen requerido.
5.2 Reactivos

Solicitar los reactivos diligenciando el formato correspondiente.

e  Agua ultra pura.

e Acido sulfirico (H.804), concentrado.

e Acido Nitrico (HNO3), concentrado.

e Acido sulfirrico (H:504), 5N: En un vaso de precipitado de 400 mL, agregar 200 mL de agua ultra pura,
adicionar lentamente y con agitacion 70 mL de acido sulfrico {(H2804) concentrado, como se produce
una reaccion exotérmica, esperar hasta la solucion este fria, en ese momento transferir
cuantitativamente la solucion a un baldn de 500 mL y completar con agua ultra pura. Mantener en
frasco de vidric a temperatura ambienta.

e Fenolftaleina en solucién alcohdlica: Disuglva 1 g de fenclftaleina en 100 mL de alcohol etilico y
adicicne 10C mL de agua ultra pura.

e Hidroxido de sodio, NaOH, 10 N. Disuelva 400 g de NaOH en un vaso de precipitado de un litro, lleve
a temperatura ambiente y complele a un litro con agua ultra pura, en un balén clase B.

e Solucién de Tartrato de Antimonio y Potasio: Disolver 0,6858 g de K(SbO)CsH40g-¥2H20 en 200 mL
de agua ultra pura, en un balon aforade de 256 ml llevar a volumen. Almacenar a temperatura ambiente
en frasco de vidrio par un periodo de tiempe no mayor a 3 meses. No utilizar este reactivo después del
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tiempo recomendado ya que forma un precipitado azul en las muestras, minutos después de adicionar
el reactivo combinado, registrando valores més bajos en los resultados.

Solucion de Molibdato de Amonio; Disolver 20 g de heptamalibdato de amonio tetrahidratado,
(NHs)eMo7032-4H,0 en 500 mL de agua ultra pura. Almacenar refrigerado en frasco de vidrio por un
periodo de tiempo no mayor a 6 meses. Este reactivo puede formar un precipitado blanco con el tiempo,
que no interfiere en la calidad del analisis. Agitar muy bien antes de utilizar.

Acido Ascorbico, 0,1 M: Disolver 1,76 g de 4cido ascorbico en 100 mL de agua ultra pura. Guardar
en frasco de vidrio &mbar, esta solucién es estable por una semana, refrigerada a 4°C.

Reactivo Combinado: Dejar que todos los reactivos alcancen la temperatura ambiente antes de
agregarlos. Mezclar los siguientes reactivos en estricto orden y proporciones, agitando después de la
adicion de cada uno de los reactivos:

Tabla 2. Proporciones de reactivos

| ,
i N; :E%Eadse p‘:::::‘: . H“?ﬁ;‘_f N | TartratomL) | Molibdato (mL) as%%?co
i___ 2% | 100mt 50 5 15 30
' 20 80 mL 40 4 | 12 24
12 50 mL 25 25 75 15
7 30 mL 15 15 45 9

Nota: 5i se prepara este reactivo en un recipiente de vidrio transparente se puede observar una coloracion

amarilla que indica que quedd bien preparado. Si se nota algo de turbidez, agitar y dejar en reposo por
unos minutos hasta que ésta desaparezca. Este reactivo es estable por 4 horas.

Solucion Patron de Fosfato de 50 mg (P-PO4)/L: Colocar 0,25 g de fosfato diacido de potasio también
denominado fosfato monobésico de potasio KH:PO4 grado analitico a secar a 105°C durante dos (2)
haras. Disolver en agua ultra pura 0,2195 g de KH2POs anhidro y diluir a 1000 mL en balon volumétrico.
Almacenar en nevera a 4°C en frasco de vidrio. 1,00 mL = 50,0 ng PO~ P. Esia solucian es estable
durante seis (6) meses.

Solucion Mezcla Fosforo Organico e Inorganico colocar 7,0 mg de ortofosfato de fosforo POs-PIL,
3,09 hexametafosfato de sodio/L, 0,23mg acido adenilico/ll, 0.20 mg NH3-N/L, 0,05mg NOs-N/L, y 400
mg CIL, todo se llevara a un volumen de 1000ml.

Procedimiento de Preparacion de Estandares

5.2.1.1 Estandares de curva calibracion

A partir de la solucitn patron de fosfato de 50mg P-POa/L, preparar el estandar intermedio de 10mg/L para
la preparacion posterior de las concentraciones indicadas en la Tabla 4, con las cuales se debe elaborar la
curva de calibracion.

Estandar intermedio de 10mg/L. A partir de la solucion patron de 50mg/L, tomar 20mL y llevarlos a
volumen en un balén aforade de 100mL., con agua ultra pura.
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e Estandar de 1,00 mg/L. A partir de |a solucion intermedia de 10 mg/L, tomar 20 mL de ésta solucién y
llevar a volumen en un batdn aforado de 200 ml, con agua ultra pura.

e  Estandar de 0,80 mg/L. A partir de la solucién patron de 50 mgiL., tomar 4 mL de ésta solucidn v llevar
a velumen en un baldn aforado de 250 mL, con agua ulfra pura

e Estandar de 0,50 mg/l.. A partir de la solucién intermedia de 10 mg/L, tomar 10 mL de ésta solucién y
llevar a volumen en un balén aforado de 200 mL, con agua ultra pura.

e  Estandar de 0,30 mg/L. A partir de la solucion intermedia de 10 mg/L, tomar 6 mi. de ésta solucion y
llevar a volumen en un balén aforado de 200 mL, con agua ultra pura,

e Estandar de 0,10 mg/L. A partir de la solucian intermedia de 1,00 mg/L, tome 20 mb de ésta solucion y
llevar a volumen en un balén aforado de 200 mL, con agua ulira pura.

e  Estandar de 0,05 mg/L. A partir de la solucion intermedia de 1,00 mg/L, tomar 10 mi de ésta solucidn
y llevar a volumen en un balén aforade de 200 ml, con agua ultra pura.

Tabla 3. Estandares de la curva de calibracion

Concentracion Concentracion Patron Volumen alicuota Volumen Final {mL)
requerida (mg/L) (mglL) (mL)
005 1,00 10 20
0,10 _ 1,00 20 200
0,30 |l w0 6 | 200
‘ ‘ 10, 1
A 050 3 10,0 0 200 )
| 0,80 50,0 4 250
100 10,0 10 100 |

Nota; Preparar i1na curva de calibracidn con el cambio de solucion de patron de fosfatos.

52.1.2 Estandares de control

Cada vez que pase un lote de muestras, prepare estandares de control de .05, 0.10y 1,0 mg/L, de acuerdo
con la Tabia 3 de este documento.

Ademés de correr una mezcla de fésforo Organico e inorganico.
52.1.3 Estandares de matriz fortificada

Cada vez que pase un lote de muestras, incluya una muestra fortificada y su duplicado. Las cencentraciones
seindican en la Tabla 4. Antes de la preparacion de la matriz, consulte en la carta de contrel el valor asignado
de concentracién a adicionar.
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Tabla 4. Estandares para matriz fortificada

Solucion Volumen Alicuota Volumen Final Concentracion de la adicion
Intermedia (mgiL) {ml) (mglL)
(ml)
10 6 200 0,30 ]
10 4 200 0,20
10 10 200 0,50
10 12 200 0,60

5.3 Materiales

Balones aforados clase A de 100, 200, 250 mL.
Erlenmeyer de 125 mL.

Erlenmeyer de 250 mL.

Pipetas aforadas clase A, de 4, 8, 10, 20 mL.
Pipetas volumetricas de 5y 10 mL.

Probeta de 25 mL y 50mL.

Pipeta Pasteur.

Microespatula.

Celda de vidrio,

Papel para limpiar lentes.

LIMITACIONES E INTERFERENCIAS

La presencia de turbidez y color en la muestra debe corregirse elaborando un blanco. Ver numeral 8.4.3 de
esle instructivo.

o

Las muestras con bajas concentraciones de fosforo no se deben almacenar en botellas plasticas a menos
que se congelen, debido a que los fosfatos se pueden adsorber en las paredes plasticas.

6.1 Condiciones Ambientales

El método no exige condiciones especificas o aquellas que se encuentren por fuera de las condiciones
ambientales del laboratorio.

7. CONTROL Y ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD

Las practicas de control de calidad se consideran parte integrante de cada método, para esle método se
incluye la siguiente tabla.

Tahla 5. Control de Calidad Método 4500-P B,E

Matriz Fortificada en Laboratorio

Limite de Blanco del Blanco Fortificado - )
Deteccion del Método en |.aboratorio F(LH.\?.) y(?um'?d; M?trg Otro
Método HE (LFB) ortificada en Laboratorio
(MB} {LFMD})

X X X X 3
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Tomado del SM Tabla 4020: | (3. Consulte 4020B del SM para més Requisitos de control de calidad).

e Con cada lote se correra una mezcla de fosforo organico e inorganico preparada con los reactivos
Hexametafosfato e Sodio y Acido Adenilico.

o Los blancos se analizan para determinar si la calidad del agua y de los reactivos es optima. Estos
deken registrar absorbancia con cifras exponenciales de 103y 104,

e  Con cada lote de muestras se debe correr el LDM que para este caso es de 0,05 mg P/L.

e  Los duplicados evalian la limpieza del material de vidrio, la purga adecuada de la celda, la repetibilidad
del método.

e Realizar por duplicado una muestra adicionada al azar. Incluir un duplicade para cada tipo de matiz
diariamente con cada lote de 20 muestras o menos. El porcentaje de diferencia relativa (RPD) de los
duplicados no debe ser mayor al 10%; si la variacion excede este limite, repetir el analisis para el grupo
de muestras contraladas por este duplicado.

e  Llevar los registros de los estandares de control de 0,05 mg PiL, 0,10 mg P/L y 1,00 mg P/L en las
cartas de control Carta de control exactitud M-S-LC-F055, Carta de control Precision M-S-L.C-F056 y
Carta de conirol recuperacion y duplicados M-S-LC-F057.

o Cuando los resultades se encuentren entre el limite de alarma y control, revisar todo el procedimiento
para determinar que ocurrio. Si cualquier dato cae fuera de los limites de control debe ser reexaminado
y si es necesario, se debe repetir ¢l analisis de todo el grupo de muestras controlade per el estandar
que no cumplid, No realizar mas anélisis hasta verificar que sucedid, comunicar la anomalia al Lider de
fisicoquimica. Repetir iniciar nuevamente la marcha analitica cuando el Lider de fisicoquimica lo indigue.

e Tomar las acciones respectivas en el caso que se presenten tendencias de dalos en la carta de control,
de acuerdo con lo definido en el M-S-LC-1051 Instructivo de Aseguramienio de Calidad Analitica.

8. DESARROLLO
8.1 Principio

El foésforo total (P) se deiermina en una muestra sin filtrar v en ella estan presentes todas las formas de
fosforo. Debido a que el fosforo puede estar presente en combinacion con la materia organica, es necesario
para determinar el ibsforo total, preparar la muestra mediante un metodo de digestion capaz de oxidar la
materia organica efectivamente, para liberar el fosforo como orto fosfato, para su posterior determinacion por
el Método del Acido Ascérbico. La concentracion de fosforo total se registra como mg P fotal /L.

El fésforo se encuentra en aguas naiurales y residuales casi exclusivamente como fosfatos, los cuales se
clasifican en orofosfalo, fosfatos condensados (pire-, meta-, y otros poli fosfatos) y fosfatos organicos

El Molibdato de amanio y el Tartrato de antimonio y potasio reaccionan en medio acido con el ortofosfato
para formar un heteropoliacido -acido fosfomolibdico- que es reducido por Acide ascérbico a un complgjo
azul de molibdeno intensamente coloreado; sdlo las formas de oriofosfato forman diche color azul en esta
prueba.

La presencia de fosforo en los cursos de agua proviene del uso de fertilizantes, jabones, detergentes, o del
suele. A mediano plaze pueden producir en las aguas continentales proliferacion de algas y ofros vegetales
acuaticos {eutrofizacién). Los pelifosfatos utilizados en los detergentes ¢ en el tratamiento de aguas
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perjudican la depuracion, al impedir la floculacion y el desendurecimiento, al tiempo que pueden producir
gran cantidad de espuma.

Segun la Resolucion 2115 del 2007 del entonces Ministerio de Proteccion social, Ambiente, Vivienda y
Desarrollo Territorial en el articulo 7, cuadro 4, se especifica un valor méaximo admisible de 0,5 mgiL,
expresado como fosfatos, como criterio de calidad para agua para consumo humano con implicaciones sobre
la satud.

8.2 Tomay preservacion de muestras

Colectar las muestras en envases de plastico 6 vidrio y preservarlas con acido sulfirico concentrado hasta
un pH < 2. Las muestras asi preservadas tienen un tiempo maximo de espera para el andlisis de 28 dias.

8.3 Limpieza de vidrieria y material de campo

La contaminacion con fosfato s comin debido a su absorcion en las superficies de vidrio por esta razon se
debe evitar el uso de detergentes comerciales que contienen fosfato.

Lavar toda la vidrieria con jabon neutro libre de fosforo, enjuagar con agua de la ilave, posteriormente dejar
en HCl diluido al 5% y enjuagar muy bien con agua destilada. Consultar el procedimiento Lavado material de
vidrio.

Utilizar la vidrieria a la que se e haya efectuado control de calidad y reservar esta vidrieria inicamente para
las determinaciones de Fosforo Total.

8.4 Ejecucion de la téenica
8.4.1  Digestion de muestras

Para la delerminacion de fosforo tofal, realizar hidrdlisis acida preliminar a los blancos, estandares y
muesiras:

e Transferir al erlenmeyer de 200 6 250 mL, 50 mL de ia muestra bien mezclada; adicionar en la cabina
exiractora de inorganicos 1 mlL de &cido sulfirico concentrado y 5 mL de &cido nitrico concentrado.

o Colocar las muestras sobre las planchas de calentamiento en la cabina extractora de vapores acidos,
graduarias en un valor de calentamiento de 15, vigilar constantemente para que no se evaporen
totalmente; inmedialamente salgan humos biancos es el momento de finalizar 1a digestion hasta un
volumen final de 1,0 mL.

o En algunas muestras hasta este punto se puede formar un precipitado u observarse la presencia de
solidos finos, es decir la muestra no esta bien digerida. En este caso, diluir la muestra 2 6 5 veces y
realizar nuevamente 1a digestion.

e Tener en cuenta de rotular el valor de las diluciones, en todos los pasos.

e Cuando finalice |a digestion, dejar enfriar las muestras dentro de la cabina extractora de vapores
inorganicos y con un frasco favador de orificio fino enjuagar las paredes del erlenmeyer con agua ultra
pura, hasta un volumen que no sobrepase los 30 mL; adicionar 0,05 mL (1 gota) de solucion indicadora
de fenotftaleina y neutralizar hasta un color rosa profundo con NaQH 10N. Posterior neutralizar con acido
sulfdrica 5N, hasta desaparicion del color.

e Llevar nuevamente a volumen de 50 ml con agua ultra pura y agitar varias veces para una perfecia
homogenizacicn.
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La muestra ya esta lista para la determinacion de fasforoe por el Método del &cide ascérbico.

Cuando en una muestra observe una buena digestidn, pero ésta presenta alge de color o turbidez,
realizar correccion de turbidez, en el momento de la lectura en el espectrofotdmetro.

8.4.2 Curva de Calibracion

Con los estandares preparados en el numeral 5.2.1.1 proceder de la siguiente forma:

Transferir una alicuota de 26 mL del blanco y de los esténdares, a Erlenmeyer rolulados. Adicionar 4
mL. del reactivo combinado al blanco y a los estandares, mezclar completamente, y después de minimo
10 minutos, pero antes de 30 minutos, leer en el espectrofotometro.

Para iniciar las lecturas fotométricas, colocar el blanco de reactivos en la celda, leer como blanco para
verificar la abservacion de una linea recta horizontal en el rango de la longitud de onda de los 880 nm.
De presentarse alguna alteracion, volver a hacer la leclura ¢como blanco, hasta que sea normal.

Leer el blanco come estandar y como muestra y codificar come blanco. La absorbancia debe registrar
cifras exponenciales de 103y 10+ Sino se cumple, volver a leer como estandar y como muestra.

Leer los estandares en orden creciente, como estandares y enseguida como muestras. La grafica de
absorbancia contra concentracion de fosfato da una linea recta que pasa por el origen.

El equipo sclicita a rotulacion de cada muestra, gue debe indicar el valor nominal del estandar, con las
unidades.

Antes de aceptar los datos, hacer la verificacion de Control y aseguramiento de calidad, numeral 7 de
este instructivo.

Almacenar los datos en la carpeta del afio correspondiente, en la subcarpeta fésforo total. Grabar la
curva, los estandares y las muestras de dicha curva de calibracion con fa fecha en que se realizo el
andlisis (dd/mm/aa)}, en la carpela curvas, en la carpeta estadndares y en la carpeta muestras
respectivamente. Imprimir el reporte y entregar al encargado de la auditoria de verificacion.

Registrar con |a fecha los datos sobre la curva de calibracién aprobada por la auditoria de verificacion
en &l seguimiento respectivo que realiza el laboratorio.

8.4.3 Procesamiento de la Muestra

Solicitar las muestras a analizar con el suficiente lismpo para permitir atemperarias.
Pretratamiento de la muestra; Realizar |a digestion (numeral 8.4.1 de este instructivo).

Correccion por turbidez o coler. Elcolor natural del agua generalmente no interfiere a la longitud de
onda empleada. Para aguas altamente coloreadas o turbias, preparar un blanca de la muesira fillrada
que presenta esta caracteristica, adicionar a 25mlL de muestra, 4mL de reactivo combinado modificado
{mezclando exclusivamente 50mL de H:SO. 5N y 15mL de molibdato de amonio). Leer este blanco
como muestra, registrar el cadigo de la muestra y la palabra blanco y a continuacidn leer la muestra a
la que se le ha adicionado el reactivo combinado completo, Reportar el valor de concentracion de esta
muestra mediante célculo adicional sustrayendo los valores de concentracién de muestra y su blanco
correspondiente,
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Encender el espectrofotémetro UV-VIS con la lampara de tungsteno (roja en el equipo) 45 minutos antes
de iniciar las lecturas. La lectura de fosforo fotal debe hacerse a 880 nm. Cargar la curva
correspondiente a la Ultima curva de calibracion.

Verificar que la celda de vidrio de 1cm esté perfectamente limpia; si esta manchada de color azul, dejarta
en jabén libre de fosforo y enjugar perfectamente con agua desionizada. Si continlia manchada lavarla
con acido sulfrico 5N y enjuagar con agua desionizada.

Procesamiento de la muestra: Adicionar a cada muestra 4,0mL del reactivo combinado, mezclar
completamente, y después de minime 10 minutos, pero antes de 30 minutos, leer en el
especirofotometro.

Al pasar un grupo de muestras, correr inicialmente un blanco de reactivos, leer como blanco y como
muesira. Enseguida, pasar el estandar de baja y luego el de alta concentracion.

Utilizar el duplicado de muestra y el fortificado con su duplicado como controles de grupos de maximo
veinte muestras, en cada lote.

identificar cada muestra con el consecutivo de radicacion.

Verificar que la absorbancia de la muestra no sobrepase el rango de absorbancia obtenida en fa curva
de calibracion para el estandar de mas alta concentracion (1,00mg/L).

Grabar los resultados primarios en el disco duro del computador del espectrofotometro, en el que queda
registrado el nombre del analito, rombre del método, archivo de la curva, ecuacion de calibracion, Limite
de Cuantificacién/deteccion del método, fecha y hora del analisis, nombre del operador, firna, nombre
de la muestra, factor de dilucién, concentracion (mg/L) y absorbancia.

Imprimir el reporte y entregar para archivar en la carpeta correspondiente, en espera de la auditoria
analitica.

Reportar la concentracion redondeando el resultado hasta con cuatro (4) cifras significativas, tres (3)
cifras decimales.

Registrar en las cartas de control los resultados hasta con cuatro (4) cifras significativas, tres (3) cifras
decimales.

Realizar las observaciones que sobre Control y aseguramiento de calidad se han definido en este
instructivo y en el Instructivo de Aseguramiento de Calidad Analitica M-5-LC-1051.

Registrar los resultados en la correlacion de variables (Fosforo).
Formatos

M-S-LC-F011 Formato entrega muestras a analistas

M-S-L.C-F039 Solicitud de reactivos, vidrieria y materiales
M-S-LC-F014 Rétulos de reactivos
M-5-LC-F007 Formato control diario del manejo de equipos

M-S-LC-FO21 Formato de condiciones ambientales

M-S-LC-F054 Formato captura de datos primarios
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M-S-L.C-F055 Carta de control exactitud

M-S-LC-F056 Carta de control Precision

M-S-1.C-F057 Carta de control recuperacion y duplicados
8.6 Calculos y Resultados

El espectrofotémetro arroja resultados en mg POs—P mg /L de acuerdo al factor de dilucion digitado en el
momento de la lectura, aplicando la siguiente férmula:

P mg /L = Pendiente x Absorbancia x FD

Pendiente = Obtenida a partir de la curva de calibracion.

Absorbancia = Lectura realizada por el espectrofotémetro.

mg/LP-PO4= Concentracidn de fosfatos calculada y registrada por el espectrofotémetro UV-VIS.
FD= factor de dilucidn.

9. DIAGRAMA
Ver anexo1
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Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. American Public Health Association,
American Water Works Association, Water Poltution Control Federation.4500-P B E. 23 ed., New York, 2017.
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ANEXO 1. DIAGRAMA

Alistamiento de matenial y equipos

Venficacién de Equipos

¢Funciona
el equipo?

51

Soletud de Muestras y
Reactivos

Preparacion estandares,
controles de
concentracarn bajo y alto

NO

Preparar la curva de calibracion a
partir del patron de 50mg/L con las
siguientes concentracicnes: 0.05,
0.30, 0.50, 0.80, v 1.00 m g/l Leer &
880 nm en una celdade 1cm.

Realizar la digestion de las muestras
tom ando para =llo 56 mi de
muestras, transfiriendolas a un
Erlenm eyar de 250 m |, adicionanco 1
ml H250d y S ml HNO3, hasta
formacian de humosblansns y que
quede aproximadamente 1 ml

De la pagina 11
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Notficar fallas al lider
Técruco ai ider de Analisis
Fisicaguimico
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A la pagina 12

Muestras coloreadas o muy
turbias, preparar un blanco con
la muastra, medir25 mLde
muestra, adicionar 4 mlL de
reactivo combinado (mezcla de
50 mlde H2504 SNy 15 mlde
molibdato de amonio), Leer
este como blanco.

Setomaran 25 ml de muestray
se le adicionaran 4 ml de
reactivo combinado, esperando
para leerlo en el
espectrofotemetro entra 10 y
30 minutos

Con el grupo de muestras,
pasar un blanco, estandares
de control bajo y alto,
muastra par duplicado,
muestra fortificada y
duplicado,

Fin




