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EL AGUA EN LA INDUSTRIAS FARMACEUTICA

El agua en la industria farmacéutica es la “materia prima ” mas

comunmente usada tanto para la manufactura de los productos
medicinales, integrando o no la formulacion final, como para el

lavado de equipos, recipientes y envases primarios.

El agua no existe pura en la naturaleza, debido a que por sus
propiedades quimicas

-molécula bipolar y con posibilidad de formar puentes de
hidrogeno

- es capaz de disolver, absorber, adsorber o suspender
numerosos compuestos.

Estos contaminantes pueden resultar peligrosos para la salud.



EL AGUA EN LA INDUSTRIAS FARMACEUTICA

El agua usada en la industria farmacéutica se denomina AGUA
DE USO FARMACEUTICO (water for pharmaceutical use -WPU),
y debe ser preparada a partir de agua potable.

El agua de uso farmacéutico a su vez puede tener diferentes
calidades dependiendo de la via de administracion de los
productos farmacéuticos.
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La purificacion del agua para obtener agua potable supone una
serie de etapas, que dependen de la fuente de agua bruta que
alimenta al sistema (rios, arroyos, lagos, reservorios
subterraneos, etc.) y de la época del ano.

Aquellas plantas farmacéuticas que no cuenten con agua
potable de red para sus procesos productivos, deben
producirla.

Los principales procesos en la obtencion del agua potable son:
filtracion, ablandamiento, precipitacion, remocion de
materiales organicos e inorganicos y sanitizacion.



EL AGUA EN LA INDUSTRIAS FARMACEUTICA

Las especificaciones del agua potable son establecidas por
organismos internacionales como OMS (1), ISO, y normativas
nacionales.

Las especificaciones que debe cumplir el agua de uso
farmacéutico estan establecidas en farmacopea (Farmacopea
Europea - Ph Eur, Farmacopea de los Estados Unidos - USP, y
otras).



EL AGUA EN LA INDUSTRIAS FARMACEUTICA

Para obtenerla es necesario remover en mayor o menor grado
los contaminantes del agua potable, dependiendo del riesgo en
la calidad final del producto farmacéutico a obtener. Por lo
tanto, partiendo de agua potable, se emplean diferentes
sistemas para purificarla y alcanzar los estandares del agua de
uso farmacéutico.

Los tipos de agua de uso farmacéutico son:

- Agua purificada - Purified Water (PW)

- Agua altamente purificada - Highly Purified Water (HPW)
- Agua para inyeccion - Water for injection (WFI)
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* En el cuadro 1 se detallan las especificaciones farmacopeicas
(Farmacopea de los Estados Unidos - USP y Farmacopea
Europea — Ph Eur) para los tres tipos de agua. El agua altamente
purificada no esta descrita en la USP. La OMS describe los tres
tipos de agua de uso farmacéutico al igual que la Farmacopea
Europea (3).

Agua purificada Agua para inyeccion Agua allamenie purificada*
Parimelros USP 30 Ph Eur 7a. Ed. USP Ph Eur USP | PhEur
Conductividad <13u8/em25%C | <51uS/em25°C | €13 uSem25°C | <13uSlem25°C| - <13 uSkm 25°C
Garbono orgdnico total (TOC) | <05 ppm <0,5ppm <05 ppm <0,5ppm <05 ppm
Endotoxinas (LAL) <025 EU/m[** <0.25 EU/ml <0,25 EU/ml* <0,25 EU/ml**
Microbiologia <100 cfu/ml <100 cfu/m| <10cA00m | <10 cfu/100ml <10 cu100m|
Nitratos <0,2 ppm <0,2 ppm ~ | <02 ppm
Aluminio <10 ppb* <10 pph*” <10 ppb**
Metales pesados <0,1ppm <0,1 ppm <0,1 ppm

CUADRO 1 - Especificaciones farmacopeicas (USP y Ph Eur) de los diferentes tipos de Agua de Uso Farmacéutico:
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El agua altamente purificada, tiene las mismas especificaciones
qgue el agua para inyeccion. La diferencia esta en el método de
obtencion.

* Agua para inyeccion debe obtenerse por destilacion como

ultima etapa (segun Ph Eur y OMS), mientras que Agua
altamente purificada se obtiene por combinacion de otros
métodos como Osmosis reversa, deionizacién y/o
ultrafiltracion. La USP acepta para Agua para inyeccion , como
ultima etapa en el proceso de purificacion, la destilacion u
Osmosis reversa.
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* Aplicaciones

* En lineas generales, se emplea agua purificada para la
manufactura de productos no estériles, incluyendo el ultimo
enjuague de equipos, recipientes y envases;

e Agua para inyeccion en la manufactura de productos no
estériles, incluyendo ultimo enjuague de equipos, recipientes y
envases.



EL AGUA EN LA INDUSTRIAS FARMACEUTICA

En el cuadro 2 y cuadro 3, se resumen los requerimientos en
cuanto a la calidad del agua en la manufactura de productos
estériles y no estériles, si el agua forma parte de la formulacion
final o no, respectivamente, y en el cuadro 4, se resumen los
requerimientos en cuanto a la calidad de agua para lavados y
enjugues. Ambos cuadros recogen las recomendaciones de
EMEA (European Medicines Evaluation Agency) (4).
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Tipo de producto Producio Tipo de agua
{(requerimiento minimo)
Productos medicinales estériles Parenterales Agua para inyeccian
Oftdlmicos Agua purificada

Soluciones de hemodialisis

Agua para inyeccidn

Soluciones de didlisis peritoneal

Agua para inyeccian

Soluciones para irrigacian

Agua para inyeccian

Preparados nasales y Oticos

Agua purificada

Preparaciones cutineas

Agua purificada

Productos medicinales no estériles

Preparaciones orales

Agua purificada

Soluciones para nebulizaciones

Agua purificada

Agua para inyeccidn para determinadas enfermedades
gj.. fibrosis quisticas

Preparados cutdneos

Agua purificada

Agua potable para ciertos preparados de uso veterinarios

Preparados nasales y Gticos

Agua purificada

Preparados de uso rectal o vaginal

Agua purificada

CUADRO 2 - Tipo de agua en la manufactura de productos estériles y no estériles cuya formulacion

final contiene agua.




EL AGUA EN LA INDUSTRIAS FARMACEUTICA

Manufactura Tipo de agua (calidad minima acepiable)
Granulacidn Purificada

Potable en determinadas preparaciones de uso veterinario
Recubrimiento Purificada

Liofilizacion - uso de agua previo a esta operacian

Purificada (si el producto a obtener es no estéril)

Agua para inyeccion (si el producto a obtener es estéril)

CUADRO 3 - Agua usada en la manufactura pero no integra la formulacion final del producto.
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Tipo de producio farmacéutico

Limpieza/enjuague de equipos,
recipienies y envases primarios

Tipo de agua

Productos farmacéuticos
no estériles

Lavado

Agua potable

Enjuague final

Agua purificada o de igual calidad
gue el agua usada en la preparacion
si la misma es de calidad superior

Productos farmacéuticos Lavado Purificada
estériles parenterales Enjuague final Agua para inyeccion
Productos farmaceéuticos Lavado Purificada

estériles no parenterales

Enjuague final

Purificada o agua de igual calidad
que la usadaen la preparacion si la
misma es de calidad superior.

CUADRO 4 - Agua usada en lavados y enjuagues
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* Produccion, almacenamiento y distribucion de agua de uso
farmacéutico

* Las especificaciones del agua a usar estan establecidas en las
farmacopeas y la eleccion del sistema o la secuencia de etapas
para obtener el agua de uso farmacéutico que se requiere
depende de una serie de factores que deberan considerarse.

* Los factores que inciden en la eleccion del sistema de
purificacion son:
e Calidad del agua de partida,
* tipo de agua necesaria,
» cantidad diaria necesaria,
» soporte del proveedor,
* robustez del sistema,
* costos de operacidon y mantenimiento.
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Produccion

El proceso de purificacion de agua, partiendo de agua potable
implica esquematicamente, un pre-tratamiento, que tiene como
principal objetivo, el preservar el sistema de purificacion, seguido
de una o dos etapas de purificacion por alguno de los métodos
qgue se detallan a continuacion.

- Osmosis reversa (OR): es el proceso por el cual se hace pasar el
agua a presion a través de una membrana semipermeable, que
deja pasar el agua, reteniendo contaminantes como sales, acidos,
bases, coloides, bacterias, y endotoxinas. Hay disponibles
sistemas de OR de un paso o de doble paso.
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EL AGUA EN LA INDUSTRIAS FARMACEUTICA

- Deionizaciéon (DI): intercambio idnico. El agua se hace pasar a través de
resinas de intercambio idnico, con el objetivo de remover los iones de las
sales presentes en el agua. Los cationes son removidos por H+ y los aniones
por OH-. Las resinas se regeneran con acidos y alcalis, respectivamente. Los
equipos pueden ser de lecho mixto, o separado (resinas catidnicas y resinas
anionicas). Pueden regenerarse en el sitio o a través de un proveedor.

- Ultrafiltracion (UF): el proceso es similar al de OR, donde el agua pasa a
través de una membrana semipermeable. La corriente de agua fluye
paralela a la membrana porosa de ultrafiltracion. La presion diferencial
fuerza al agua a través de la membrana. pero son rechazados la mayoria de
los contaminantes, salvo los de peso molecular bajo, por ejemplo mucho de
los iones.
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EL AGUA EN LA INDUSTRIAS FARMACEUTICA
PROCESOS DE FILTRACION
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EL AGUA EN LA INDUSTRIAS FARMACEUTICA

- Destilacion: es un proceso de purificacion del agua por cambio
de fases.

El agua se evapora desprendiéndose de la mayoria de los
contaminantes.

El vapor producido es condensado.

Algunos contaminantes de bajo peso molecular pueden ser
arrastrados por el vapor de agua.

Basicamente tres tipos de destiladores se usan:

s de simple efecto (SE),
s de multiple efecto (ME) y

/

s* de compresion de vapor (VC).

Estos dos ultimos tipos son los recomendados.
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-Las etapas de pre-tratamiento son:

- filtracion primaria con el objetivo de eliminar particulas en
suspension para maximizar la eficiencia de membranas,

- el ablandamiento o remocion de cationes como calcio vy
magnesio para reducir incrustaciones,

- remocion de cloro por filtro de carbdn activado,
- control microbioldgico por medio de luz UV u ozono,

- El control del pre-tratamiento puede reducir costos de
operacion y mantenimiento de las etapas de purificacion.
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EL AGUA EN LA INDUSTRIAS FARMACEUTICA

Obtencion de agua para inyeccion:

el tratamiento final para la obtencion de Agua para inyeccion
es la destilacion (Ph Eur, USP, OMS) y 6smosis reversa (USP).

En el cuadro 5 se recogen en forma esquematica, basado en las
recomendaciones de Sociedad Internacional de Ingenieria
Farmacéutica (ISPE) (5), opciones de configuracion de
diferentes sistemas para la obtencion de agua de uso
farmacéutico.

Obsérvese que en todos los casos, se establece el pre-
tratamiento del agua potable de partida.
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Etapas de pre-tralamienio del agua

Etapas de purificacion del agua

s;?:::;]ﬁ:'l“ Filtracis Intercambiador| RO | RO | Intercambiador

PIFaCION | ap\andamiento | Filtracion por CA | idnico 1er. | 2do. | ibnico Destilador | Ultrafiltracion
oqua 4o uso L (Cation/Anidn) | paso | paso | {lecho mixio)
farmacéutico P P
1. OR doble paso | x X X X | X
2.0l X X X %
3. RO/DI X X X X %
4. DIUF X X X X X
5. RODVUF X X X X % %
6. UF X X X X
7. Destilacion Gonfiguracion de pre-tratamiento variada X

e CA = Carbdn activado; OR = Osmosis reversa; DI = Desionizador; UF = Ultrafiltracion
* CUADRO 5 - Opciones de disefio de sistemas de obtencidon de Agua de Uso Farmacéutico
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* Asimismo, no se especifica en ningun caso que tipo de agua de
uso farmacéutico se obtiene. El tipo de agua obtenida en cada

caso depende de las especificaciones que cumpla. Lo que es
importante resaltar es que:

e - para obtener Agua para inyeccion de acuerdo a los
requerimientos de la Ph Eur solamente puede usarse como
ultimo paso la destilacion (esquema 7 en el cuadro 5).
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e - para obtener Agua para inyeccion de acuerdo a las
requerimientos de USP, puede usarse como ultimo paso OR
(doble paso) o destilacion (esquemas 1y 7 en el cuadro 5).

e - para obtener Agua altamente purificada , de acuerdo a
requerimientos de Ph Eur pueden usarse los disenos
establecidos en esquemas 3, 4 y 5 del cuadro 5, siempre vy
cuando se obtenga agua con las especificaciones de Agua para
inyeccion .
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El criterio para evaluar las diferentes opciones es:

- Establecer las especificaciones del agua necesaria para los
procesos y productos.

- Producir agua de calidad consistente.

- Monitorear el sistema para asegurar que se cumplen con las
especificaciones.
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Almacenamiento y distribucion

Una vez obtenida el agua de uso farmacéutico, la misma debe
almacenarse y distribuirse a los lugares de uso. Estas
operaciones deben hacerse de tal forma que no se contamine
el agua y se evite la proliferacion de microorganismos. Los
sistemas deben ser cerrados con recirculacion continua.

Requerimientos del sistema

El sistema de produccion, almacenamiento y distribucion de
agua de uso farmacéutico, es un sistema critico dentro de la
planta farmacéutica y debe cumplir los requerimientos GMP
para evitar la contaminacion del agua y con GEP (Good
Engineering Practices).
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Debe ser cerrado y con recirculacion continua. La recirculacion
debe hacerse por encima de los 802 C o por debajo de los 42 C,
por lo tanto en el sistema de distribucion deben colocarse
intercambiadores de calor, de doble tubo para evitar la
contaminacion del agua recirculante. El material indicado para
las partes del sistema que entran en contacto con el agua debe
ser acero inoxidable 316L, con superficies interiores pulidas a
espejo (electropulido) para evitar la formacidon de biofilm; otros
materiales pueden ser usados como por ejemplo el
polipropileno. La griferia y bombas deben ser sanitarias, las
conexiones deben hacerse por soldadura automatica orbital. Se
deben evitar los puntos puertos y usar valvulas de no retorno.
El sistema debe tener declive hacia los puntos de uso, para
evitar que el agua se estanque.
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METODOS ANALITICOS EMPLEADOS EN EL ANALISIS Y CONTROL
DE AGUA BRUTA Y POTABLE PARA LA OBTENCION DE AGUA DE
USO FARMACEUTICO
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CLASIFICACION DE LOS INDICADORES DE
LA CALIDAD DEL AGUA

* - Indicadores fisicos (turbidez, SS, color, olor, sabor,
temperatura, conductividad)

* - Indicadores quimicos (pH, dureza, oxigeno disuelto, materia
organica, nutrientes, pesticidas, metales pesados)

* -Indicadores biologicos (métodos ecologicos, microbioldgicos,
fisiologicos y bioquimicos, ecotoxicolégicos)
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Eleccion de métodos analiticos
Parametros quimicos

pH e Hidrocarburos
Alcalinidad* * Detergentes
Carbono organico total e Cloruros
Oxigeno disuelto * Fluoruros
Demanda Bioquimica de Oxigeno, DBO, * Sulfatos
Demanda Quimica de Oxigeno, DQO* * Fenoles
Nitratos * Cianuros
Nitritos * Haloformos
Amoniaco/amonio  Metales
Nitrogeno Hjeldahl  Dureza*
Compuestos de fésforo e Pesticidas
Aceites y grasas * Dioxido de carbono libre

* Aniones
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO: TURBIDEZ HOJA N=:1

REF.:5tandard methods 2-12/2-16 UNIDADES: LINT EANGO:
0 -40

CONC. MAX. ADMISIBLE: 10 NIV EL
GUIA: |

1. FUNDAMENTO

La turbidez de un agua es producida por materias en suspension como arcilla, materias organicas finamente

divididas, etc. El grado de turbidez es una medida de la concentracion de estas especies.

Cuando la luz pasa a través de un medio transparente en el que existe una suspension de particulas, parte de la
radiacion se dispersa en todas las direcciones. La disminucion de la intensidad de un haz colimado, como

consecuencia de la dispersion de la luz por las particulas constituye la base de los métodos turbidiméiricos. Por
otra parte, los métodos nefelométricos se basan en la medida de la radiacion dispersada a un dngulo de 90" con

respecto al haz incidente.

2. METODO

Método Nefelométrico: Este método se basa en la comparacion de la intensidad de la luz dispersada por la

muestra en condiciones definidas v la dispersada por una solucion patron de referencia en idénticas condiciones.

Cuanto mayor es la intensidad de la luz dispersada, més intensa es la turbidez.

34
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3 REACTIVOS
- Suspension Patron de Formacina: Se prepara de la siguiente forma:

a) Solucion 1: disolver | gramo de sulfato de hidracina ( MUY PELIGROSO0 ) en agua destilada v
diliyase hasta 100 ml

b} Solucion 2: Disolver 10 gramos de hexametilenotatraamina en agua destilada y diltyase hasta 100
ml.

¢) Mezclar 5 ml. de solucién | v 5 ml. de solucidn 2 en un matraz de 100 ml v mantener a temperatura
ambiente durante 24 horas. Pasado ese tiempo se¢ habra formado un precipitado blanco. Enrasar a 100
ml. y agitar. A ésta solucion se le asigna un valor de 400 UNT (Unidades Nefelométricas de Turbidez ).

-Suspension de Turbidez Estandar: Dilivanse 10 ml. de suspensidn de Formacina hasta 100 ml. con agua
destilada. La turbidez de esta suspension se considera de 40 UNT.

- Estandares Diluidos de Turbidez: Dilyanse porciones de suspension de turbidez estandar en agua destilada
seglin se requiera, en un rango de 0 a 40 UNT.

NOTA: las suspensiones son de preparacion diaria.

35
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO: TURBIDEZ HOJA N™

4

a

4. PROCEDIMIENTO
Procurar que en la cubeta de medida del espectrofotometro no queden burbujas. Medir a 400 nm. empleando
como blanco agua destilada.

4.2, Medir la turbidez de la muestra a partir de la recta de calibrado. 5i la turbidez es superior a 40 UNT diluir
convenientemente con agua destilada.

5. CALCULOS
UNT={A*(B+C )/ C

A= UNT encontradas en muestra diluida,
B= volumen (ml} de agua de dilucion,
C= volumen (ml} de la muestra tomada para dilucidn.

4.1. Preparar la curva de calibrado con los estandare s diluidos. Homogeneizarlos antes con una agitacion suave.

36
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6. INTERPRETACION DE LOS RESULTADOS

Turbidez de la muestra Informe de UNT
diluida

0-1.0 0,05

1-10 0.1
10-40 1
40-100 3
100-400 10
400- 1000 a0

= 1000 100
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO: , SOLIDOS 1
SOLIDOS SEDIMENTABLES

HOJA N*
l

REF.:Standard Methods UNIDADES: ml/1 RANGO:

1. FUNDAMENTO

sedimentarse a partir de un volumen dado de muestra en un tiempo determinado.

2. MATERIAL
- Cono de Imhoff de | Ly graduado en ml

- Soporte para el cono.
- Varilla

3. PROCEDIMIENTO
a) Homogeneizar la muestra e inmediatamente llenar ¢l Cono de Imhoff hasta la marcade | L

b) Dejar que la muestra sedimente durante 43 minutos.

sedimentacién de los solidos adheridos a las paredes del mismo.

El anilisis de sdlidos sedimentables presentes en una muestra de agua indica la cantidad de s6lidos que pueden

Es una medida de la cantidad de s6lidos que pueden ser eliminados en el tratamiento primario de un A.R.

¢) Transcwrridos los 45 minutos, se remueven suavemente las paredes con una varilla para facilitar la

d) Mantener en reposo 15 minutos y registrar el volumen de sélidos sedimentados en el cono en ml/L.
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO: ) SOLIDOS 11 HOJA N
SOLIDOS TOTALES SECADOS A 103-105° 2
REF.:Standard Methods UNIDADES: mg/l RANGO:

1. FUNDAMENTO

La determinacion de sdlidos totales permite estimar la cantidad de materia disuelta y en suspension que lleva
un agua.

2 MATERIAL

- Cépsulas de porcelana.

- Estufa de secado ( 103-105 "C)
- Desecador.

- Balanza de analitica.

3. PROCEDIMIENTO

1.- 5¢ introducen las cipsulas a la estufa y se secan durante 30 minutos aprox., posteriormente se pasan al
desecador hasta que se enfrien.

2.- Se pesan las cipsulas (A).

3.- Se echa una determinada cantidad de agua en las cipsulas (30 ml}, y se introducen en la estufa. Dejar en la
estufa durante 24 horas.

4.- Transcurrido ese tempo, s pasan las cipsulas la desecador y de dejan enfriar.

5.- Se pesan las capsulas ( B).
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5.- CALCULO

mgll = [(B-A)*10° J/V
Donde:
A = peso de residuo seco + placa (mg)
B = peso de la placa (mg)
V = volumen de muesira iml}

SOLIDOS TOTALES

Muestra

V (ml)

B (mg)

A (mg)
B-A(mg)
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO:  ALCALINIDAD EN TODO TIPO DE AGUAS HOJA N®
l

REF.: UNIDADES: meqg/l CaC0O, | RANGO:

CONC. MAX. ADMISIBLE: NIVEL GUIA:

1. FUNDAMENTO.
La alcalinidad de un agua corresponde a la presencia de bicarbonatos, carbonatos e hidrdxidos. La

alcalinidad total Tae (valor alcalimétrico completo)se mide por valoracion con fcido clorhidrico empleando
naranja de metilo como indicador. La concentracion de dlcalis libre y carbonatos Ty (valor alcalimétrico), se
determina empleando fenolftaleina como indicador en la valoracidén con dcido clorhidrico. A partir de los
valores Ta v Taces posible evaluar las cantidades relativas de hidréxidos, carbonatos y bicarbonatos.

1.2.1. Alcalinidad total (T, o).
- En un erlenmeyer de 250 ml, afadir 100 ml de agua a analizar y 2 gotas de disolucion de

naranja de metilo.
- Yalorar con la disolucion de CIH 0.02N hasta el viraje del indicador a rojo-naranja (V, ). Hervir

durante | o2 minutos. Enfriar a temperatura ambiente y continuar la valoracion hasta viraje del
indicador i ¥2). SeaV:=V¥,+ V2
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1.2.2. Alcalis libres y carbonatos (T, ).
- Tomar 100 ml de agua a analizar en un erlenmeyer de 250 ml y afadir 2 gotas de solucion de
fenolfraleina. 5i no se colorea la disolucion | el Ty, es cero.
- Valorar con la disolucién de CIH 0.02N hasta decoloracion del indicador. Sea Vy el volumen
consumido.

2. CALCULOS.
Calcular el Ty v Ty, en meg/l, como sigue:

Tir =(V;2 NNV 1000 (meg/l)
Ty =(Vy=N/V)*1000 (meg/l)
Siendo:
YV = Volumen de muestra tomado = 100 ml.

N = Normalidad de la disolucidn de CIH.

De acuerdo con la tabla anterior, calcular las concentraciones de hidréxides, carbonatos y bicarbonatos
expresados en mg/l de NaOH, Na,CO; vy NaHCO; respeclivamente.

Compuestos valor respectivo de Ty ¥ Ty
Ty=0 Ty=Tae Ta=Tad2 Ti<Tydl Ta> Tae/2

Hidroxidos 0 Tar 0 0 Tar-2Tac TaE2Ta-Tac
Carbonatos ] 0 Tar 2T, 2 Tac-Ty)
Bicarbonatos Tac 0 0 Tar-2Tx 0

o 4 7 83 10 14

H2C0s

Relacion de hidroxidos, carbonatos y bicarbonatos con el pH
y el color del vire de los indicadores
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO: D.TOTAL, D.CALCICA, D.MAGNESICA HOJA N7
|
REF.: UNIDADES: ppm RANGO:

CONC. MAX. ADMISIBLE: En la R.T.S. no aparecen
valores referentes a este parimetro

NIVEL GUIA: D.T. (-) ; D.Mg 30; D.Ca 100

DUREZA TOTAL

1. FUNDAMENTO.

El EDTA. Na; forma un complejo de quelato soluble al anadirse a las soluciones de algunos cationes
-y . ) - 2 2 - -
metilicos. Si a una solucién acucsa que contenga iones Ca™ y Mg™ aun pH 10+0.1, se afade una pequefia

cantidad de indicador N.ET., la solucidn toma un color rojo vivo.

S1se anade EDTA . Na; como reactivo de

) . . 1 1s . . , . . . ,
titulacidn, los iones CA~" y Mg~ formarin un complejo, y cuando todos los iones estén incluidos en dicho
complejo, la solucion variard de color rojo vivo a azul, sefialando el final de la titulacion

2. MATERIAL
- pH-metro.
- Matraces erlenmeyer de 250 ml.
- Matraces aforados de 50 ml
- Espdtula.
- Bureta.
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J. REACTIVOS
-Solucién tampon de pH 10: Disolver 16.9 gr. De cloruro amdnico { NHyCl en 143 ml. De hidréxido de
amonio { NHyOH) concentrado y diluir hasta 250 ml. Con agua destilada.
Conservar en un recipiente de plistico o vidrio borosilicato, durante un tiempo no superior a un mes.
Taponar herméticamente para evitar pérdidas de amoniaco o captura de CO,.
Prescindir de la solucién cuando al afadir [ 6 2 ml ala muestra no se alcance un pH dptimo de 1020, 1
-Indicador : Anadir N.E.T. en forma de polvo seco, debiendo tener cuidado en evitar su exceso
-Solucién de EDTA.Na; 0,02 N : Disolver 3.7224 g de EDTA. Na,-H.0, grado de reactivo analitico, en
agua destilada y diluir a 1000 ml .
Conservar en frascos de polietileno o de vidrio borosilicato .
Estandarizar frente a una solucion de Ca™ estandar. sobre todo cuando lleve mucho tiempo preparada .
-Solucion de Ca®™ estandar O.02N : Pesar 1.00 g de CaCO; anhidrido, grado de reactivo especial bajo en
metales pesados, Alcalis y Mg™, y disolver en la minima cantidad de HCI .
Afadir 200 ml de agua destilada y hervir unos minutos para expeler el CO, Enfriar v diluir hasta 1000 ml
con agua destilada .

4. PROCEDIMIENTO.
1) Precauciones en la titulacion :
A} Practicar la titulacion a temperatura ambiente ya que :
B Cuando se emplea agua caliente pede descomponerse el indicador .
B Cuando se emplea agua friael cambio de color se hace demasiado lento .

B) El pH especificado puede producir un ambientepropicio para la precipitacion del Ca CO; Para
reducir al minimo esta tendencia, se debe realizar la titulacitn en menos de 5 min., medios a
partir del momento de la adicion del tampin .
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FROCEDIMIENTO ( Cont.)

C) Para obtener un pto. Final satisfactorio han de estar presentes lo iones Mg™ . En los casos en que
no se aprecie el viraje, puede solucionarse :
B Afadiendo al tampbn 1.25g de la sal magn’esica de EDTA .
B Afadiendo a la muestra solucion complexén-magnesio .

D) Seleccionar el volumen de muestra que requiera menos de 15 ml. De la solucion titulante, por lo
que en el caso de gastar un mayor volumen debe diluirse la muestra .

2)Titulacion de la muestra: Tomar 50 ml. de la muestra o una porcién diluida y pasarla a un erlenmeyer de
250ml. . Anadir entre | v 2 ml de la selucion tampon, por lo gral. cantidad suficiente para dae un pH 10201,
debigndolo comprovar con el ph-metro .
Afadir un poco de N.ET. . La solucidn tomari un color rojizo . Finalmente, valorar con EDTA . Na; hasta el
viraje de la solucitn a color azul .

5. CALCULOS.
ppm CaCOs; = { Viprawa! Vaoesmea ) ™ Neprana 50,045 #1000
6. INTERFERENCIAS.

Ciertos ele mentos pueden reaccionar con el indicador o dar reacciones parisitas y producir interferencias .
La tabla adjunta indica las cantidades limites admisibles para estos iones interferentes :

CATIONES CONCENTRACION ANIONES CONCENTRACION
(mg/1) (mg'l)
Cu™* 10 Cr 10.000
Fe** y Fe™ 20 S0> 10.000
Zn* 10 Co," 1000
Ph* 10 rPo* 100
Sn** 10 NOy 500
AP 10 Si0.> 200
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO: NITRITOS HOJA N=:
|
REF.: Standard Methods, pag 4-145, 4-148 UNIDADES: RANGO:
mg/l N0y 0,02 -0,2
CONC. MAX. ADMISIBLE: 0,1 ppm NIVEL
GUIA: -

1. INTRODUCCION

Los nitritos { NO2™ ) son componentes no deseados en la composicidn de las aguas potables de consumo
pliblico. Su presencia puede deberse a una oxidacidn incompleta del NH; o a la reduccion NOy existentes en el
agua. Lareduccidn de NO; a NO; puede llevarse a efecto por la accidn bacteriana. El agua que contenga NO;
puede considerarse sospechosa de una contaminacion reciente por materias fecales. Algunas aguas, debido a los
terrenos por donde discurren o a las condiciones de almacenamiento, pobre en Oa, pueden presentar cierto
contenido de NO, .

En lo que respecta a la vigilancia de las aguas de consumo piblico, la determinacidn cualitativa o
cuantitativa del NO; nos permite detectar posibles variaciones de calidad, ya que la presencia de NO; es un
buen indicador de la contaminacicon.

Los NO; existentes en el agua pueden tener un efecto perjudicial sobre la salud de quien la consuma: sobre
todo en nifios, porque los MOy son responsables de la formacidn de metahemoglobina, dando lugar a
metahemoglobinemia, y por lo tanto a asfixia interna.

También se cree que los NO; pueden ser causantes de nitrosaminas en ¢l organismo humano. Se conoce que
las nitrosaminas producen cincer de las vias digestivas superiores, y de higado en animales de experimentacion.

2 ALMACENAMIENTO DE LAS MUESTRAS.

No utilizar nunca la conservacion dcida en las muesiras destinadas al andlisis final de nitritos.

Higase la determinacién inmediatamente sobre muestras recientes para evitar la conversién bacteriana del
nitrito en nitrato o amoniaco. Para conservacion a corto plazo, durante | 6 2 dias, congélese a -20°C, o
consérvese a 4°C.

46



EL AGUA EN LA INDUSTRIAS FARMACEUTICA

3. FUNDAMENTO.

Se trata de un método colorimétrico basado en la reaccién de Griess.

La diazotacion de la sulfamida en medio dcido y su copulacién con diclorhidrate de N-(1-naftil)-
etilendiamina ( diclorato de NED) da un complejo coloreado pirpura adecuado para la determinacidn
especirofotométrica de los nitritos

Podemos distinguir dos etapas:

1) Diazotacion de la sulfamilamida, formédndose un catién de diazonio incoloro.
2) Copulacion del catién con el clorhidrato de NED, dando un colorante azoico de color plrpura.

4. MATERIAL

- Matraces aforados de 25 ml.
- Pipetas.
-Espectrofotémetro de absorcidn uv-visible para medir a 543 nm.
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO: NITRITOS HOJA N™

~

5. REACTIVOS.

- Reactivo colorante: se afiade a 800 ml de agua destilada 100 ml de dcido fosférico (Ac 17) al 85% vy 10 g de
sulfanilamida (A 13). Tras disolver completamente la sulfanilamida, anddase 1 g de diclorhidrato de N-(1-
naftil}-etilendiamida (NED) (OT 10). Mézclese para disolver, y diliyase con agua destilada hasta | L. La
solucion es estable durante cerca de | mes cuando se conserva en frigorifico en un frasco oscuro.

-Solucién madre de nitritos de 200 ppm: Disolver 300 mg de nitrito sodico (NaNO;) (Na 12) en agua
destilada , y enrdsese hasta | L. Conservar con | ml de CHCL; (AK 3)

-Solucidn patrén de nitritos de 200 ppm: Tomar 10 ml de la disolucion anterior v diluir a 1 litro. Preparar en
el momento de su uso.

6. PROCEDIMIENTO.

Filtrar la muestra para eliminar los solidos en suspension.

Ajustar el pH: debe tener un valor comprendido entre 5 y 9, en caso contrario anadir HCl IN 6 NH,OH IN
seglin convenga.

Tomar 25 ml del agua problema o una porcién diluida a 25 ml, y otros 25 ml de agua destilada para el blanco.
Afnadir | ml del reactive colorante, mezclar y dejar desarrollar color (10 min- 2 horas ).

Hacer la lectura en el espectrofotometro a 343 nm.
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7. CURVA DE CALIBRADO
El rango de aplicacién del método es de 10-100 pg NO; -N/1 ( 0.032-3.28 ppm NOy ).

Preparar una recta patréon cuya concentracion de NO; oscile entre 0 v 0.2 ppm.

Vx 2ppm = 25 ml x Cingares ( 0,02, 0.04, 0.08, 0,12, 0.16, 0.2)

8 CALCULOS.

Calcular la concentracion de la muestra directamente a partir de la recta de calibrado, mediante la
comparacion de la absorbancia.
En el caso de muestras diluidas tener en cuenta el factor de dilucion

9. INTERFERENCIAS.

La incompatibilidad quimica hace improbable la coexistencia del nitrito, cloro libre y tricloruro de nitrégeno
(el tricloruro de nitrégeno proporciona un color rojo falso cuando se afade el reactivo colorante).

El NCl; proporciona un color rojo falso cuando se anade el reactivo colorante.

Los iones siguientes interfieren debido a precipitacidn en las condiciones de la prueba, v deben estar
ausentes: Sh'*. Au"", Bi‘L, Fe"'+, Pb!_, I—Igh. Ag”, cloroplatinato [P[CI!}.} y metavanadato WO!';}_

El ién edprico (Cu®™ ) interfiere al catalizar la descomposicion de la sal de diazonio.

Los iones coloreados que alteran el sistema de color, también deben estar ause ntes.

Los solidos suspendidos se eliminan por filtracion.
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO: NITROGENO TOTAL KJELDAHL HOJA N™
l

REF.: STANDARD METHODS, pag 4-162 UNIDADES: RANGO:
mg/L. N amoniacal
mg/L N orginico

CONC. MAX. ADMISIBLE: Img/L Nitrdégeno kjeldahl NIVEL GUIA:

LFUNDAMENTO

Este método sélo determina el nitrégeno en estado trinegativo. Con la primera destilacion se pasa el nitrégeno
aoniacal a NHj, que se recoge en presencia de dcido bérico. Despues se valora con Ha50,. Las reacciones son:

N (amoniacal}— NH;
NH_: + H_:BO].-) NH_L_ + H]BO}-
H]BG_;. + H]SOJ—?* H],B'C"_:l + HSD_I_

Se sigue con la digestion (363-380°C), donde el nitrogeno amino de materiales orgdnicos en presencia de
H:50,, K;50,, Hgi50y) (cat.), forman (NH,4); 50, 51 no se realiza la primera destilacidn el amoniaco libre y el
nitrégenc ameniacal, también se conivierten en (NH,),50,. Durante la digestidn, se forma un complejo de
mercurio amonio.

Se continua con la segunda destilacion, donde el tiosulfato sodico se encarga de transformar el nitrégeno
orginico en amoniaco (rotura del complejo por el tosulfato).
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MNiorgdnico)— NH;
NH_: + HBO\—} NHJ_ + H]B-'D
H]BO_}. + H]SO‘J-) H,E'D + HS'D_]_

51 no se realiza la primera destilacion el resultado de la digestion y la Gltima destilacion es lo que se denomina
Mitrdgeno kjeldahl (nitrégeno amoniacal + Nitrdgeno orgdnico).

2MATERIAL

- Aparato de digestion: matraz Kjeldahl ¢ 100mL).
- Aparato de destilacion.

- Aparato de titulometria.

- Witrina de gases.

- Refrigerantes.

- Pipetas: 5mL., 10mL.

- Wasos de precipitado.

- Dos matraces erlmeyer de 50 cm’.

JLREACTIVOS
-Solucion de sulfato mercirico: Disolver & g de dxido mercirico (Hg() en 100mL de H.50, 6N,
-Reactivo de digestion: disolver 33.5g de sulfato potdsico (k,50,) en 163mL de agua destilada y 50mL de

H:50, concentrado. Afador, con agitacid, 6,25mL de sulfato mercirico. Diluir hasta 250mL. Mantener a
emperatura 20°C para evitar la cristalizacion.
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO: NITROGENO TOTAL KJELDAHL HOJA N

"

-Reactive hidréxido sédico-tiosulfato de sédio: disolver 50g de NaOH y 2,5h de NA;5,0:;5H,0 v diluir hasta
100mL de agua destilada.

-Soluciéon indicadora mixta: disolver 200mg de indicador rojo de metilo en 100mL de alcohol etilico. Disolver
100mg de azul de metileno en 50mL de aleohol etilico. Combinar las dos soluciones. !'CADUCAL MES! NO
HACER 100 ML FORQUE NO SE UTILIZAN, SOLO SEUTILIZAN 10 MI, DILUIR.

-Solucién indicadora de acido barico: disolver, en agua destilada, 2g de dcido barico, afiadir 1mL de solucion
indicadora mixta y diluir a 100mL, !caduca al mes;.

-Acido bérico 0,02 N
-Solucidn tampan de borate: afadir 8,.8mlL de NaOH 0.1 N a S0mL de tetraborato sidico 10 hidrato 0,025 M
(0.95g de tetraborato sddico 10 hidrato en 1 00mL de agua destilada) diluir hasta 100mL.

4.PROCEDIMIENTO

4.1 Seleccidn del tamafio de muestra v seleccién.

Poner un volumen de uestra en matraz Kjeldahl de 100mL. Seleccionar el tamafo de la muestra a partir de la
tabulacién siguie nte:

Nitrdgeno orgdnico en Tamano de la muestra
la muestra (mg/L) Aguas (mL) Fango
4-40 50 5
8-80 25 25
20-200 10 l
40-400 5 0.5

Siempre que el tamafio de la muestra lo permita, diluyase ésta hasta 50mL
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4. 2Determinacion del nitrdoeno amoniacal.

varie ), sosa hasta aumentar el pH hasta 9.5 (aproximadamente 2 gotas). Introducir las perlas de vidrio.

aproximadamente unos 30mL que se supone 40ml en el erlenmeyer.

contenido del erlenmeyer, hasta que vire de verde a violeta, cuidado vira bruscamente ;.
re sultados.

4. 3Digesticn

funcionamiento el extractor). Cuando quedan unos 3mL, apartar y dejar enfriar.

En al matraz kjeldahl, afiadir 50mL de muestra, 3mL de tampdon borato (para evotar que el pH de la muestra
En el erlenmeyver afadir 10ml de dcide borico, para recoger el amoniaco que se destile. 5e destila

Es importante que el tubo de refrigerante esté bajo en el nivel de dcido bérico. Una vez destilado, retirar
ripidamente el matraz kjeldahl para que no se seque la muestra. Dejar enfriar. Se valora conicido sulfurico el

Liévese un blanco de reactivo durante todos los pasos del método y apliquese las correcciones necesarias a los

Afadir con cuidado 10mL de reactive de digestion al matraz kjeldahl que contiene la muestra. Digerir
(calentando) dentro de la campana de extraccion para evitar los gases del oxido de azufre (poner e
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO:NITROGENO TOTAL KJELDAHL

HOJA N*:
3

4. 4Determinacion de nitroseno orgdnico.

Sobre el matraz kjeldahl anadir 40ml de aua destilada y una vez finalizado el montaje afadir por la parte
superior 3mL hidréxido de tiosulfato, tapar ripidamente para evitar la pérdida de amoniaco. En esta valoracion

obtenemos el nitrdégeno orgdnico.

Continuese la destilacion durante unos 2 minutos para limpiar el condensador.

4. 5Calculo.

ppm M-NHy" = (A-B1*280/mL s
ppm N-org. = (A-B)* 280/mbLpan

A= Volumen de dcido sulfirico utilizados en la muestra.
B= Idem para el blanco,.etc.
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO: SULFATOS HOJA N1
REF.: Standard methods , pag 4-232, 4-233 y 4-234 UNIDADES: mg 50 el RANGO:
0-40
CONC. MAX. ADMISIBELE: NIVEL
250 mg/l GUILA:
25

1. FUNDAMENTO

Yamos a utilizar un método turbidométrico-espectrofotométrico:

El ion sulfato [SDf'} precipita en un medio de dcido acético con clorure de bario (BaCl;) de modo que forma
cristales de sulfato de bario (Ba5o0,) de tamafo uniforme. Se mide la absorbancia luminosa de la suspension de
Ba50y con un fotémetro v se determina la concentracion de So,” por comparacion de la lectura con una curva
patrin.

La concentracion minima detectable es de Img/l SDf'.

2. MATERIAL

-Matraces erlenmeyer de 250 ml.

-Probeta de 25 ml

-Agitador magnético : Usese una velocidad de agitacion constante para cada serie de muestras y pafrones,
ajustindolas para evitar salpicaduras

-Espectrofotémetro: para uso a 420 nm.

-Crondmetro.

-Cuchara de medida, con capacidad de 0.2-0.3 ml
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3. REACTIVOS

-Solucion tampon A: Disuélvanse 30 g de cloruro de magnesio, MgCly. 6H;0: 5 g de acetato de sodio,
CH;COONa. 3H,0; 1.0 g de nitrato potdsico, KNO,, v 20 ml de dcido acético, CH;COOH (99 por 100), en 500
ml de agua destilada y complétense a 1.000 ml

-Solucion tampon B: Requerida cuando la concentracion de SO, en la muestra es inferior a 10 mg/l: se
disuelven 30 g de MgCl,. 6H,0; 5 ¢ CH;CO0ONa . 3H,0 : 1,0 g KNO, 1 0,111 g de sulfate de sodio, NaSO, , y
20 ml de dcido acético (99 por 100) , en 500 ml de agua destilada, completando a 1000 ml.

-Cloruro de Bario, BaCly: cristales, malla 20 a 30.

-Solucion patrin de Sulfato:
- Diliiyanse 10,4 ml de H,50, titulante 0,0200N a 100 ml con agua destilada; o también

- Disuélvanse 00,1479 g Na; 50, anhidro en agua destilada v dilivase a 1.000 ml. Esta solucidn contiene 100 mg
de $O,7/1= 100 ppm de S0,~

4. PROCEDIMIENTO

-FORMACION DE TURBIDEZ CON SULFATO DE BARIO: Midanse 100 ml de muestra o una porcién
adecuada llevada a 100 ml, filrado, en un erlenmeyer a 250 ml. Afddanse 20 ml de solucién tampon (B) y
mézclese en un agitador. Mientras se agita afiddase una cucharada de cristales de BaCl, , empezando el re cuento
de tiempo inmediatamente. Agitese durante 60 segundos a velocidad constante.( Muy importante).

Proceder de la misma forma con 100 ml de blanco.

- MEDIDA DE LA TURBIDEZ DEL SULFATO DE BARIO: Tras finalizar el periodo de agitacion , viértase la
solucion en la cubeta del fotometro y midase la turbidez a los 5 +_ 0.5 minutos.
- Determinese la concentracion de SDf'. directamente a partir de la curva de calibrado.
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5. CALCULOS

La lectura de la absorbancia de la muestra problema frente a la curva patron da dire ctamente la concentracidn de
A,

5047
En el caso de muestras diluidas hay que tener en cuenta el factor de dilucion.

6. CURVA DE CALIBRACION

El método es fiable para un rango de 0-40 ppm de SO, por dencima de 40 ppm, la precision disminuye y las
suspensiones de Ba,50, pierden estabilidad .

Vamos a preparar 9 patrones, espaciados a incremento de 5mg/l . veamos el volumen de la solucibn patron que
hay que coger :

V#100 ppm. = 100# Cpran € 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40 )
Asl tomamos el volumen de la solucibn patron, enrrasamos hasta 100 ml con agua destilada y seguimos el
procedimiento descrito antes .
7. INTERFERENCIAS
Interferird el color o la materia suspendida en gran cantidad. Parte de la materia en suspensién puede ser

eliminada por filtracion. Interferird también un exceso de silice superior a 500 ml1, v en las aguas con gran
cantidad de materia orgdnica puede no ser posible precipitar BaS0, satisfactoriamente.
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO: CLORO RESIDUAL HOJA N7
1

REF.: UNIDADES: RANGO:

Técnicas de control analitico de la calidad de las aguas ppm ¢l residual libre 0-3

ppm cl residual total
ppm ¢l residual combinado

CONC. MAX. ADMISIELE: NIV EL
Cl residual libre (-} GUIA:
Cl residual total (-) 0.2-0.8

Cl residual combinado (-)

1. FUNDAMENTO

Durante la cloracidn de las aguas residuales subsiste particularmente un cloro residual que reacciona
ripidamente con amoniaco y ciertos compuestos nitrogenados para formar cloraminas (cloro combinado),
simultineamente hay presente cloro libre. El problema analitico consiste en distinguir estas dos formas, que
dependiendo de las condiciones experimentale s, pueden reaccionar o no con DPD (N N-dietil-p-fenileno-
diamina), para generar asi una coloracién roja a pH=6,2-6.5 medible espectrofotométricamente a 515nm. La
curva de calibrado se obtiene con disoluciones de KMnO,, debido a que i se utilizan diseluciones de Cl; las
fluctuaciones en las medidas son notables.
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2. REACTIVOS Y CONSERVA CION

- Solucion tampén fosfato-A EDT: Disolver 24 g de HNa,PO, anhidro y 46 g de H,KPO, anhidro en agua
destilada. Afadir 100 ml de solucidn de AEDT Nay H,O al 0,8%. Diluir a | litro con agua destilada. AfRadir 20
mg de HgCly para su conservacion.

-Solucion de DPD: Disolver 0,15 g de sulfato de N N-Dietil-p-fenileno-diamina en agua destilada acidificada
previamente con 2 ml de H.50, al 10% (V\V) ¥ que contiene ademés 2.5 ml de solucion de AEDT Na,.2H,0 al
0.8%. Diluir a 100 ml ¥ almacenar en frasco topacio. La estabilidad es de 2 semanas. Renovar antes si se
decolora.

-Solucion de KMnOyg Disolver 0.891 gen | litro de agua destilada.

-Solucidn diluida de KMnOy Diluir 10 veces la solucién anterior. Esta solucidn equivale a 100 ppm de cloro
libre disponible y tiene una normalidad de 2.82*10° N.

J. INTERFERENCIAS

-Interfieren cromatos y otros oxidantes presentes en las muestras.

-La interferencia de cobre hasta 10 mg/l se elimina afadiendo AEDT.
4. MATERIAL

-2 pipetas de | ml.

-1 pipeta de 5 ml

-2 tubos de ensayo.
-Espectrofotémetro a 515 nm.
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4. PROCEDIMIENTO

MEDIDA DE CLORO LIBRE

-Colocar 0,5 ml de solucion tampdn y 0.5 ml de solucion de DPD en un tubo de ensayo.

-Afadir 5 ml de muestra y mezclar.

-Medir la absorbancia rdapidamente a 5313 nm frente a HaO destilada (LECTURA A).

-A partir de la recta de calibrado se determina directamente la concentracion de cloro libre. Las muestras con
concentraciones mayores de 4 mg/l de cloro se diluyen con agua destilada.

MEDIDA DE CLORAMINAS

-Afadir sobre la disolucién anterior u otra preparada de izual manera, aproximadamente 0,1 g de KI y agitar
para disolver. Dejar reposar durante 2 mn. y medir el color (LECTURA B).

-A partir de la recta de calibrado determinar la concentracion de cloro.

5.CALIBRA CION

-En matraces aforados de 50 ml preparar soluciones diluidas de KMnOy a partir de la solucidn equivalente a 100
mg/1 de cloro, cubriendo el rango comprendido entre 0,05 v 4 mg/l.

-Afadir estas disoluciones diluidas sobre matraces Erlenmeyer de 100 ml que contienen 5 ml de solucion
tampon vy 5 ml de solucion de DPD, agitando continuamente.

-Medir la absorbancia de dichas soluciones a 515 nm frente a H,O destilada.

-Construir la curva de calibrado.

6.CALCULOS

A=cloro residual libre mg/l.
B=cloro residual total mg/l.
B-A=cloro residual combinado mg/1.
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ANALISIS DE AGUAS

PARAMETRO: HIERRO DISUELTO HDJ.ﬂul N*:

REF.: R:T. 5./ R.D. 1423/1982_ 19 Jun. UNIDADES: RANGD:
waramos/L Fe

CONC. MAX. ADMISIBLE: 200 pegramos/L NIVEL GUTA: 30 peramos/L

1. INTRODUCCION

En las muestras filtradas de aguas superficiales oxige nadas, el hierro raramente alcanza concentraciones de |
mg/l. Algunas aguas subterrineas y drenajes superficiales dcidos pueden contener una cantidad de hierro
bastante mayor.

En condiciones reductoras, el hierro se encuentra en estado ferroso. En ausencia de lones que forman
complejos, el hierro férrico no es significativamente soluble a menos que el pH sea muy bajo. Al exponerlo al
aire o al afadir oxidantes, el hierro ferroso se oxida a férrico v puede hidrolizarse para formar dxido férrico
hidratado insoluble.

En muestras de agua, el hierro puede estar en forma de solucion auténtica, en estado coloidal que puede ser
peptizado por materia orginica, en complejos inorgdnicos u orgnicos de hierro o en particulas suspendidas
relativamente gruesas. Puede estar en forma ferrosa o férrica, suspendida o disuelta.
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2. REACTIVOS

- Acido sulfiirico puro.
- Acetona.
- Persulfato potisico 7 % ( peso/volumen: 7gr/ 100ml}.
- Solucidn sulfocianuro potdsico especial:
* Sulfocianure potisico (29.2 o).
* Agua destilada (90ml. ).
* Acetonaldml).
* Agua destilada csp (100 ml)
{Filtrar).
- Solucién madre de hierro 0.1%:
* Sulfato férrico amonico (0.864 g.).
* Agua destilada ( 500 ml.).
* Ac. Sulfiirico puro ( 2 mL).
* Agua destilada csp (1 L.)
- Solucidn patron de hierro 0.01 %:
* Solucidén madre (10 ml.).
* Agua destilada csp { 100 ml.).

3. PROCEDIMIENTO

En un matraz de 30 ml afadir:
- 5 ml de muestra ( diluir o conce ntrar de manera que la concentracion final sea de 0-5 ppm).
-2 ml de Ac. Sulfirico puro .
-2 mlde persulfato potisico.
- Completar con agua destilada csp (afadir con cuidado).

De la disolucion asi preparada, tomar 15 ml, y afiadir:
- | ml de persulfato potisico.

- 4 ml de sulfocianuro potasico.

Hacer las lecturas en el espectrofotdmetro a 530 nm con un rango de 0-5 ppm.
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