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0. Introduccioén.

La vigilancia de la calidad del agua para uso y consumo humano, tiene como objetivo prevenir la transmisién de
enfermedades infecciosas y parasitarias, asi como las derivadas de la continua ingestion de sustancias toxicas que puede
contener el agua abastecida a la poblacién. Esta debe contemplar programas estructurados por las autoridades competentes,
para evaluar el control de calidad que llevan a cabo los organismos operadores responsables de los sistemas de
abastecimiento y en funcion de estos programas, apoyarlos a fin de que se garantice el suministro de agua potable a la
poblacion.

Por ello, la Secretaria de Salud, establecio en el afio 1991, el Programa de Monitoreo de Cloro Residual en todas las
entidades federativas como una medida de control ante la reaparicién del colera en el pais. La desinfeccion del agua destinada



al uso y consumo humano asegura la inactivacion o destruccion de la mayor parte de los agentes patégenos que se pueden
transmitir a través del agua al ser humano.

Como en muchas otras enfermedades diarreicas, el colera se asocia a la ingesta de agua y alimentos contaminados y a la
practica deficiente de medidas higiénicas y de saneamiento del ambiente.

En México, el colera reaparecié en 1991 en una comunidad rural del Estado de México, después de no haberse registrado
ningun caso en el territorio nacional por mas de un siglo. En ese afio se notificaron 2,690 casos en 17 estados, la mayoria de
ellos del centro, sur y sureste del pais. La enfermedad tuvo un comportamiento ascendente hasta alcanzar el mayor nimero de
casos en 1995 (16,430). A partir de esa fecha, la notificacion se redujo drasticamente, con 71 casos en 1998, nueve en 1999 y
cinco en el afio 2000.

Atento a lo anterior, en el afio 1991, el Ejecutivo Federal puso en marcha el Programa Agua Limpia, en el que se definieron
acciones conjuntas entre la Secretaria de Salud y la Comision Nacional del Agua, con los prestadores de servicio de agua
potable y alcantarillado, con la finalidad de conjuntar los esfuerzos y proporcionar agua de calidad adecuada para los diversos
usos, fundamentalmente para consumo humano.

En el periodo de 1991 al 2000, todas las entidades federativas, a excepcion de Baja California, notificaron casos de colera.

Para contener primero y después abatir esta situacion, es importante que el agente desinfectante mantenga su capacidad
de desinfeccion durante el almacenamiento y distribucién del agua potable y el

adecuado control sanitario contra la contaminacion que se pueda producir por conexiones cruzadas o fugas.

Aunado a lo anterior, se planted mediante evidencia que asegura que a una concentracién entre 0.9 y 1.5 mg/L de cloro
libre residual en el agua, la probabilidad de supervivencia de organismos patégenos es menor a 0.01%, lo que sustentd en su
momento, el establecimiento del limite permisible en la Modificacion a la Norma Oficial Mexicana NOM-127-SSA1-1994. Salud
Ambiental. Agua para uso y consumo humano. Limites permisibles de calidad y tratamientos a que debe someterse el agua
para su potabilizacién; y la posterior publicacion de la Norma Oficial Mexicana NOM-179-SSA1-1998, Vigilancia y evaluacién
del control de calidad del agua para uso y consumo humano, distribuida por sistemas de abastecimiento publico, cuya
aplicacion fue complementada con la publicacion de la Norma Oficial Mexicana NOM-230-SSA1-2002, Salud ambiental. Agua
para uso y consumo humano, requisitos sanitarios que se deben cumplir en los sistemas de abastecimiento publicos y privados
durante el manejo del agua. Procedimientos sanitarios para el muestreo. Lo anterior propicié que el control y vigilancia del
agua de suministro a la poblacion, estuviera contemplado en varios ordenamientos, lo que a la postre generd una serie de
circunstancias no adecuadas en su correcta aplicacion.

Por ello se estima conveniente establecer en un solo Instrumento las especificaciones y requisitos sanitarios que debe
observar un sistema de distribucion de agua, asi mismo regular las acciones conjuntas que realizan los tres niveles de gobierno
en coordinacién con los organismos operadores responsables de agua de la republica mexicana, a efecto de dar cumplimiento
a lo establecido en el articulo cuarto, parrafo sexto, de la Constituciéon Politica de los Estados Unidos Mexicanos.

Por lo anterior, la Secretaria de Salud, propone esta Norma, con el propdsito de establecer los requisitos sanitarios de las
caracteristicas que deben cumplir los organismos operadores responsables de agua potable publicos o privados, en
instalaciones y equipos de las obras hidraulicas de captacion, conduccion, desinfeccion, potabilizacion, almacenamiento,
regulacién, distribucion y vehiculos cisterna, asi como la instrumentacién de su programa interno de evaluacién y manejo de los
riesgos del agua. A fin de prevenir y disminuir enfermedades infecciosas, parasitarias y las derivadas de la continua exposicion
a sustancias toxicas que puede contener el agua abastecida a la poblacion. Asi como, normalizar los programas de control y
seguimiento por parte de los responsables de operar, mantener y administrar el sistema de abastecimiento y de la vigilancia de
estos programas, por parte de la autoridad sanitaria para preservar la calidad del agua desde la obra de captacion de la fuente
de abastecimiento hasta la entrega al consumidor.

1. Objetivos
1.1. Esta norma tiene por objeto:

1.1.1. Establecer los requisitos sanitarios que deben cumplir las instalaciones hidraulicas de los sistemas de abastecimiento
de agua.

1.1.2. Establecer el procedimiento que deben seguir los responsables de los sistemas de abastecimiento de agua publicos
y privados, para implementar un Programa Interno de Evaluacion y Manejo del Agua que asegure el control de los parametros y



puntos del sistema, considerados como factor de riesgo para la poblacion.
1.1.3. Establecer los limites maximos permisibles de la calidad del agua para uso y consumo humano.
1.1.4. Establecer las guias de procesos para la potabilizacién del agua.
1.1.5. Establecer el procedimiento sanitario de muestreo.
2. Campo de aplicacion

2.1. Esta Norma es de observancia obligatoria en todo el territorio nacional para los organismos publicos o privados,
responsables de suministrar agua para uso y consumo humano a la poblacion.

3. Referencias
3.1. Norma Oficial Mexicana NOM-008-SCFI-2002, Sistema General de Unidades de Medida.

3.2. Norma Oficial Mexicana NOM-201-SSA1-2002, Productos y servicios. Agua y hielo para consumo humano, envasado y
a granel. Especificaciones sanitarias.

4. Definiciones
Para efectos de esta Norma se entiende por:

4.1. Ademe: a la estructura tubular de material pétreo, metalico o polimeros de diametro y espesor definidos, liso o
ranurado, cuya funcion es evitar el derrumbe o colapso de las paredes del pozo que afecten la estructura integral del mismo; en
su area ranurada permite el flujo del agua hacia los elementos mecanicos de

impulsién de la bomba.
4.2. Afloramiento: al punto o zona por donde fluye el manantial hacia la superficie.

4.3. Agua de primer uso: a la proveniente de distintas fuentes naturales y de almacenamientos artificiales que no han sido
objeto de uso previo.

4.4. Agua para uso y consumo humano: al agua que no contiene contaminantes, ya sean quimicos, radiolégicos o agentes
infecciosos, en concentraciones superiores a los limites maximos permisibles y que no causa efectos nocivos a la salud
humana, también se denomina agua potable.

4.5. Agua subterranea: a la que se encuentra dentro de la litésfera y se extrae a través de pozos.

4.6. Agua superficial: a la que fluye sobre la superficie del suelo a través de arroyos, rios, 0 que se almacena en lagos o
embalses, ya sean naturales o artificiales.

4.7. Agua tipo I: al agua con una conductividad 0.010 pS/cm.

4.8. Ala o alero: a |la parte de la estructura de la captacién que actia como barrera impermeable, marca el limite lateral de la
captacién y permite que el agua sea conducida a la camara humeda.

4.9. Area de captacién: a la comprendida entre la camara humeda, los aleros y la zona o punto de afloramiento.

4.10. Area de proteccion: al sector circular comprendido entre la captacién y un radio de 100 a 150 metros hacia atras
como medida de recarga del acuifero.

4.11. Autoridad: a la entidad publica que coadyuva a la vigilancia del cumplimiento de la presente Norma.

4.12. Autoridad Sanitaria: a la Secretaria de Salud y a los gobiernos de las entidades federativas incluyendo el
Gobierno del Distrito Federal responsables de la vigilancia del cumplimiento de la Ley General de Salud y demas
disposiciones que se dicten con base en ella.

4.13. Blanco de método: a la alicuota de agua destilada a la cual, junto a las muestras de agua a analizar, se le sigue todo
el procedimiento del analisis.

4.14. Brocal: a la base de concreto perimetral del ademe del pozo, colocada en el extremo superior del mismo.

4.15. Camara humeda: a las cajas cerradas, impermeables de concreto reforzado o de mamposteria de piedra o de
tabique.

4.16. Carbono inorganico: a los carbonatos, bicarbonatos y dioxido de carbono.



4.17. Carbono organico: a todo aquel carbono enlazado covalentemente a moléculas organicas.
4.18. Carbono organico disuelto: a la fraccion del carbono organico que pasa a través del filtro de fibra de vidrio con poro,
de 0.45 MM de diametro.

4.19. Carbono organico purgable: al grupo de parametros analiticos que comprende a los compuestos organicos volatiles
no halogenados.

4.20. Clase A: a la clasificacidon del material volumétrico, en base a su precision.

4.21. Compuestos organicos halogenados adsorbibles fijos: al grupo de parametros analiticos que, comprende a los
halogenados no volatiles como las dioxinas y furanos, herbicidas clorados, bifenilos policlorados, plaguicidas clorados y
semivolatiles clorados.

4.22. Compuestos organicos halogenados adsorbibles purgables: al grupo de parametros analiticos que comprende a
los halogenados volatiles como los halometanos, hidrocarburos clorados de bajo peso molecular y volatiles clorados.

4.23. Compuestos organicos no halogenados: al grupo de parametros analiticos que, comprende a los carbamatos,
hidrocarburos poliaromaticos, plaguicidas fosforados, compuestos organicos semivolatiles no clorados, endotal, glifosato y
plaguicidas derivados de la urea.

4.24. Contingencia: a la situacion imprevista que puede ocasionar un cambio en las caracteristicas del agua, que ponga en
riesgo la salud humana.

4.25. Contraademe: a la tuberia utilizada en la ampliaciéon de la parte superior de un pozo, cuya funcién es evitar
derrumbes, entradas de aguas superficiales e infiltraciones que contaminen el acuifero.

4.26. Contracuneta: a la extension de talud de la cuneta revestida de concreto, la cual se construye para proteger a ésta de
deslaves.

4.27. Cuneta: a la zanja de desague de la precipitacion pluvial, revestida de concreto.

4.28. Desinfeccioén: a la accidon de inactivar o destruir microorganismos por medio de la aplicacion de productos quimicos o
procesos fisicos.

4.29. Diagrama de flujo: a la representacién secuencial de las fases u operaciones llevadas a cabo en el sistema de
abastecimiento.

4.30. Estacion de bombeo o rebombeo: al conjunto de estructuras y equipos que sirven para aumentar la presién del agua
con el fin de elevarla a niveles mas altos o para mantener uniforme la presién en las redes de distribucion.

4.31. Grifo o valvula: al instrumento o accesorio con manivela que al ser accionado abre, regula y cierra el flujo de agua en
su punto de salida.

4.32. Limite maximo permisible: a la concentracion o contenido maximo o intervalo de valores de un componente que, no
causara efectos nocivos a la salud del consumidor.

4.33. Manantial: al afloramiento natural de agua subterranea a la superficie, éstos pueden ser de ladera o de fondo.
4.34. Mantenimiento: a las acciones de lavado, desinfeccion y conservacion de los sistemas de abastecimiento.
4.35. Material sanitario: al que es facil de lavar, desinfectar, no absorbente, inerte y que no cede sustancias toxicas.

4.36. Método de prueba: al procedimiento analitico aprobado por la autoridad sanitaria y utilizado en el laboratorio para
comprobar que el agua satisface las especificaciones de esta Norma.

4.37. Obra de captacién de agua subterranea: a la obra de ingenieria que permite alumbrar o extraer agua del subsuelo,
con fines de abastecimiento de agua para uso y consumo humano. LIamese noria, pozo artesiano, galeria, pozo radial, pozo
profundo o cualquier otro similar.

4.38. Obra de captacion de cuerpos de agua superficial: a cualquier estructura o depdsito que tiene por objeto la
captacion, derivacion o desvio del agua superficial.



4.39. Organismo operador responsable: a la instancia encargada de operar, mantener o administrar el sistema de
abastecimiento de agua.

4.40. Parametros de control: a las caracteristicas del agua que dan un aviso anticipado de una deficiencia e indican un
riesgo inmediato para la salud.

4.41. Peligros sanitarios: a los agentes fisicos, bioldgicos, microbiolégicos, quimicos o radiolégicos que representen un
riesgo a la salud.

4.42. Programa de evaluaciéon y manejo del agua (PEMA): al programa interno instituido para la deteccion, analisis,
priorizacion y control de los peligros sanitarios en el sistema de abastecimiento de agua, que permita un adecuado manejo de
los riesgos a los que estéd expuesta la poblacion por el uso y consumo de agua del abastecimiento publico, también conocido
internacionalmente como Plan de Seguridad del Agua.

4.43. Plantilla: al brocal para la proteccién superficial del pozo.

4.44. Potabilizacion: al conjunto de operaciones y procesos, fisicos o quimicos que se aplican al agua en los sistemas de
abastecimiento, a fin de hacerla apta para uso y consumo humano.

4.45. Punto de control: a la etapa en el sistema de abastecimiento de agua, donde se puede aplicar una medida para
prevenir o eliminar un peligro para la seguridad del agua potable.

4.46. Red de distribucion: al conjunto de tuberias que sirven para llevar el agua hasta el consumidor final.

4.47. Registro: a la abertura con tapa que permite la entrada de personal para acciones de limpieza y mantenimiento de la
infraestructura.

4.48. Rompeolas: a las mamparas fijas en el interior de la cisterna, colocadas transversal y verticalmente para evitar
movimientos violentos de agua.

4.49. Sardinel: a la estructura en el borde superior del registro donde descansa la tapa.

4.50. Sistema de abastecimiento de agua: al conjunto de elementos integrados por las obras hidraulicas de captacion,
almacenamiento, conduccién, potabilizacién, desinfeccion, regulacién y distribucion de agua para uso y consumo humano,
incluyendo vehiculo cisterna.

4.51. Tanque de almacenamiento o regulacion: al depdsito para almacenar el agua o regular su distribucion.

4.52. Toma domiciliaria: a la valvula o grifo de la red de distribucion del sistema de abastecimiento de agua en donde el
usuario final la obtiene.

4.53. Vehiculo Cisterna: al vehiculo provisto de depdsito para transportar y distribuir agua para uso y consumo humano.
5. Simbolos y abreviaturas
Cuando en esta Norma se haga referencia a los siguientes simbolos y abreviaturas, se entiende por:

51 % Por ciento.

52< Menor que.
53> Mayor que.
54+ Mas menos.
55°C grados Celsius.
5.6H9 microgramo.
5.7 UM micrometro.

5.8 HS/em pSiemens/cm.

59a Factor de prueba.



5.10 AOX
5.11 APPC
5.12 As
5.13 cm
5.14 CME
5.15 CONAGUA
5.16 DPD
5.17 DGN
5.18 E. coli
519 Fe
5209
521h
5.22 HCI
5.23 HCN
5.24 Hg
525K
5.26 kg
5.27 KI

5.28 L
529 LR
530m
531 M
5.32 MCC
5.33 MCI
5.34 mg
5.35 min
5.36 mL
5.37 mm
5.38 N
5.39 nm
5.40 NMP
5.41 0D
542p
5.43 Pb

Compuestos Organicos Halogenados Adsorbibles.
Anélisis de Peligros y Puntos Criticos.
Arsénico.

Centimetro.

Conjugado microcistina-enzima
Comisién Nacional del Agua.
Dietil-p-difenildiamina

Direccién General de Normas.
Escherichia coli.

Fierro.

gramos.

hora.

Acido Clorhidrico concentrado

Acido Cianhidrico

Mercurio.

Potasio.

Kilogramo.

Yoduro de Potasio.

Litro.

Levo-rotativo.

metro.

Molaridad.

Muestra de control de calidad.
Muestra de control interno.
miligramos.

minuto.

mililitro.

milimetro.

Normalidad.

nanémetro.

Numero Mas Probable.
Densidad Optica

Peso

Plomo.



5.44 PC Parametro de Control.

5.45 PCC Puntos Criticos de Control.

5.46 PEMA Programa de Evaluacion y Manejo del Agua.
5.47 pg Pico gramo.

5.48 ppb Partes por billén.

5.49 ppm Partes por millén.

5.50 PTFE Politetrafluoroetileno.

551r Coeficiente de correlacion de la curva.
5.52 RA Reactivo analitico.

5.53 RMV Milivolts relativos.

5.54 rpm Revoluciones por minuto.

555s Segundo.

5.56 Se Selenio.

5.57 THM Trihalometanos.

5.58 UFC Unidades Formadoras de Colonias.
5.59 UTN Unidades de Turbiedad Nefelométricas.
5.60 UV Ultra Violeta

6. Requisitos sanitarios que deben cumplir los sistemas de abastecimiento de agua

Las caracteristicas minimas que deben tener las construcciones, instalaciones y equipos que integran el sistema de
abastecimiento de agua, desde la obra de captacion en la fuente de abastecimiento hasta la entrega al consumidor son las
siguientes:

6.1. Las obras de captacién, instalaciones hidraulicas y equipos que conforman los sistemas de abastecimiento de agua
deben contar con la tapa y proteccién sanitaria que impida la introduccion de vectores, desechos soélidos, liquidos o excretas,
infiltraciones de agua, paso de animales y permita la entrada Unicamente a personal autorizado, mediante:

6.1.1. Cercas de malla de alambre, muros o bardas y puertas con cerraduras, candados o sistemas de seguridad;
6.1.2. Losa de concreto, cunetas, contracunetas o canales de desviacion, ubicadas en el perimetro de la instalacion;
6.1.3. Sellos impermeables en juntas y uniones de tuberias, entre ademe y columna, equipos y sus accesorios;
6.1.4. Resane e impermeabilizacion de fisuras o fracturas en estructuras que contengan agua;

6.1.5. Tela tipo mosquitero o similar, en dispositivos de ventilacion, rejillas, tubos u otros ductos;

6.1.6. Tapas envolventes al sardinel, con candado en los registros y pozos;

6.2. Las obras de captacion de manantiales deben contar ademas con:

6.2.1. Sello sanitario de proteccion de la fuente, consistente en muros, en ala o losas de concreto que sirvan de pantalla a
las filtraciones subsuperficiales para los manantiales de ladera o losa perforada para los manantiales de fondo. En cualquier
caso debe contar con material pétreo filtrante entre los muros de proteccion y el afloramiento, consistente en material clasificado
en dos capas; una capa inferior constituida por piedra de diametro minimo de 5 cm, colocadas hasta una altura de 5 cm por
encima del orificio superior de entrada a la camara recolectora y una capa superior de material granular de espesor de 2 a 2.5
cm, hasta cubrir completamente el nivel de las filtraciones y la excavacién realizada;



6.2.2. En manantiales de ladera se debera contar en su area de captacién e impermeabilizacion del fondo del terreno
excavado, con una pendiente minima de 2% comprendido entre la camara humeda vy las filtraciones, a fin de que éstas
discurran sobre aquél y puedan ingresar a ella a través de orificios perforados en el muro respectivo;

6.2.3. Camara humeda o colectora, que cuente con registro con tapa envolvente al sardinel y candado. Tubo vertedor de
demasias o cono de rebose con proteccidn en la parte terminal consistente en tela de malla de alambre, y

6.2.4. Canal de escurrimiento o contracunetas, 10 m pendiente arriba del manantial con las dimensiones adecuadas
considerando el area de proteccion.

6.3. Las obras de captacion de aguas subterraneas deben contar ademas con:
6.3.1. Ademe que debe sobresalir cuando menos 0.50 m por encima del nivel del terreno natural o sobre-elevado;

6.3.2. Contraademe que debe sobresalir 0.20 m como minimo del nivel del terreno natural o sobre-elevado. El espacio
anular entre el contraademe y la formacién adyacente sera rellenado por completo con una lechada de cemento normal;

6.3.3. Brocal o tapa que impida el paso de material extrafio al interior, y

6.3.4. Plantilla alrededor que debe construirse con una pendiente del 2%, de tal modo que el agua no escurra hacia el
ademe.

6.4. Los tanques de almacenamiento o regulacion y estaciones de bombeo para abastecer agua, directamente a la red de
distribucion, deben contar ademas con los siguientes dispositivos:

6.4.1. Ductos de ventilacion en forma de "u" o de codo invertido, de tal manera que la entrada-salida del aire este dirigida
hacia el suelo;

6.4.2. Caja colectora de sedimentos.

6.4.3. Tubos para desfogue, y

6.4.4. Las paredes interiores deben ser o estar recubiertas de material sanitario.
6.5. Para las redes de distribucion, se debe considerar lo siguiente:

6.5.1. Las redes construidas posteriormente a la entrada en vigor de esta norma, deberan ubicarse a un nivel de por lo
menos 1 m por arriba del alcantarillado y a la maxima distancia posible de éste.

6.5.2. Cuando se presenten interrupciones en el suministro de agua, debido a fallas mecanicas, eléctricas, por
mantenimiento o de cualquier otra causa, al restablecimiento del servicio, se debe reforzar la desinfeccién del agua.

6.5.3. Se debe preservar la calidad microbiolégica del agua en cualquier parte del sistema hasta en los puntos mas
alejados de la red de distribucion, mediante la desinfeccion continua y permanente del agua.

6.6. Los vehiculos cisterna deben cumplir con los siguientes requisitos sanitarios:

6.6.1. Recibir su carga de obras de captaciéon o lineas de distribucién de sistemas de abastecimiento de agua publico o
privado. La toma se hara después del sistema de potabilizacion, de tal forma que se garantice dicha calidad en el agua
cargada.

6.6.2. Las paredes internas y rompeolas deben ser o revestirse con material resistente a la oxidacién y corrosion.

6.6.3. Contar con registro, que permita el acceso de una persona al interior del depdsito, para efectuar el mantenimiento; en
el caso que los rompeolas formen compartimientos separados, cada uno de ellos debe tener registro de acceso.

6.6.4. El dispositivo del registro para la ventilacién, no debe permitir derrames de agua o introduccion de material extrafio.

6.6.5. Para la distribucién del agua, se debe contar con valvula de salida de cierre hermético y manguera de distribucion
flexible y de material inerte al agua.

6.6.6. La manguera y los dispositivos de distribucion debe encontrarse en buenas condiciones, sin presentar fugas,
evitandose en todo momento el contacto de sus extremos con el piso.



6.6.7. Al terminar la operacion de llenado, se debe mantener cerrado el tanque hasta realizar nuevamente la operaciéon de
llenado.

6.6.8. Para el vaciado completo del depdsito, se debe contar con valvula o dispositivo de salida de cierre hermético en el
fondo.

6.6.9. Las conexiones entre el depésito, la valvula y la manguera de distribucion no deben presentar fugas de agua.
6.6.10. Si cuenta con bomba para la distribucién de agua, la misma no debe presentar fugas de combustible o lubricantes.

6.6.11. Debe utilizarse exclusivamente para el transporte de agua para uso y consumo humano y se debe mantener limpia 'y
en buenas condiciones.

6.6.12. Debe ostentar en el exterior y en ambos lados, con letras y numeros grandes, visibles y en color contrastante lo
siguiente:

6.6.12.1. La leyenda "Agua Potable".

6.6.12.2. Clave de identificacién asignada por el organismo operador responsable.
6.6.12.3. Identificacion del responsable de la distribucion (nombre, direccidn y teléfono).
7. Control sanitario del sistema de abastecimiento de agua

El organismo operador responsable, debe establecer y desarrollar un Programa de Evaluacién y Manejo del agua (PEMA),
que permita evaluar continua y sistematicamente la calidad del agua en todas las etapas del sistema de abastecimiento, para lo
conducente los organismos operadores responsables podran solicitar apoyo y asistencia técnica de las autoridades
competentes, observando como minimo lo siguiente:

7.1. Elaboracién del PEMA que incluya:

7.1.1. Identificacién, valoracion y jerarquizacion de los peligros y de las condiciones que puedan dar lugar a éstos,
basandose en la frecuencia o probabilidad de ocurrencia, asi como en la gravedad de las consecuencias en la salud, si se
llegara a presentar alguna de las condiciones de riesgo, para lo cual se considerara ademas de los establecidos en el capitulo
6, los criterios del Apéndice A Normativo.

7.1.2. Establecimiento de los PC vy sitios de monitoreo o PCC para los parametros fisicoquimicos adicionales a los
establecidos en esta Norma, que resulten de la evaluacién del riesgo de los peligros detectados. Los cuales se sujetaran a los
limites permisibles listados en la guia del Apéndice B Normativo.

7.1.3. Establecer la frecuencia de monitoreo de los parametros de control fisicoquimicos, que permita contar con un
seguimiento permanente de su concentracion en el agua y las acciones desarrolladas para su control.

7.1.4. Establecer los procedimientos o la infraestructura que se implementara en tanto un parametro se encuentre fuera de
los limites maximos permisibles y al no contar en el corto plazo con un sistema de potabilizacion adecuado, que permita a la
poblacion en riesgo ser dotada de agua para consumo de calidad.

7.2. Subprograma de control analitico que incluya:

7.2.1. Caracterizacion del agua de suministro, la cual comprendera un analisis de los parametros sefialados en esta Norma,
mas los que resulten del PEMA, incluyendo como minimo dos muestreos distribuidos a lo largo del afio y actualizarse como
minimo cada cinco afios. Los parametros que podran quedar exentos de esta actualizacion, seran aquellos que no representen
un riesgo derivado del PEMA y que no se hayan detectado en la caracterizacion inicial;

7.2.2. Incluir los estudios de tratabilidad, cuando se cuente con planta de potabilizacion;

7.2.3. Si como resultado del promedio aritmético de la caracterizacion, la concentracion de algun parametro se encuentra
dentro del 5% debajo del limite maximo permisible, la frecuencia minima de monitoreo para ese parametro, debera ser
mensual;



7.2.4. Si para el cumplimiento del limite maximo permisible de algun parametro, se requiere de un proceso de
potabilizacion, la frecuencia minima de muestreo para ese parametro debe ser mensual,

7.2.5. La Guia de procesos para la potabilizacion del agua, se establece en el Apéndice B Normativo, y
7.2.6. El seguimiento y control de los parametros fisicos y residuales de la desinfeccion, de acuerdo a lo siguiente:

Tabla 7.1. Limites maximos permisibles de parametros fisicos en toma domiciliaria.

Parametros Unidades Limite maximo permisible
pH Unidades de pH 6,5-8,5
Turbiedad UTN 3,0

Tabla 7.2. Limites maximos permisibles de residuales de la desinfeccion en toma domiciliaria.

Parametros Unidades Limite maximo permisible
Cloro residual libre mg/L 0,5-1,5
Yodo residual libre mg/L 0,5-1,5

7.2.6.1. El limite maximo de los parametros fisicos y residuales de la desinfeccidn se estima a partir de la media aritmética
de al menos tres determinaciones, por cada obra de captacion y distribuidas de la siguiente manera:

7.2.6.1.1. Toma domiciliaria, inmediatamente posterior al equipo de desinfeccion o posterior al tanque de almacenamiento.

7.2.6.1.2. Toma domiciliaria, en la zona intermedia de la red.
7.2.6.1.3. Toma domiciliaria en la zona terminal de la red.

7.2.6.2. El seguimiento y control de los parametros fisicos y residuales de la desinfeccion, debe realizarse en el sitio de
muestreo y establecerse con una frecuencia de acuerdo a la Tabla 7.3, de esta Norma.

Tabla 7.3.- Frecuencia de monitoreo de parametros fisicos y residuales de la desinfeccién en toma

domiciliaria.
Poblacion abastecida Muestras por numero de habitantes Frecuencia
<2500 1 Quincenal
2501-50 000 1/2 500 Semanal
> 50000 1/50 000 Diaria

7.2.6.3. Cuando en una localidad se establezca como método de desinfeccion tecnologias a base de plata, el seguimiento y
control de los parametros fisicos se establecera en base a las Tablas 7.1. y 7.3., de esta Norma. El control microbioldgico se
fortalecera para coliformes fecales o E. coli, estableciendo una frecuencia quincenal.

7.2.7. Seguimiento y control de los parametros microbiolégicos de acuerdo a lo siguiente:

Para el cumplimiento de los indicadores de contaminacion fecal, se podra determinar indistintamente coliformes fecales o E.
coli, para lo cual se debera muestrear en toma domiciliaria. Realizando la determinacién de acuerdo a los métodos descritos en
el Apéndice D Normativo.

7.2.7.1. Cuando el suministro de agua total o parcial, provenga de una obra de captacion de: rio, lago o embalse, debera
muestrearse en toma domiciliaria y cumplir una calidad de acuerdo a la Tabla 7.4., de esta Norma.



Tabla 7.4.- Limites maximos permisibles de indicadores microbiolégicos.

Parametros Unidades Limite maximo permisible
Giardia lambiia Cluistes/L o20L
Colformes fecales o E. colf MMPAO0ml o UFCA00 mi Ausente
Microcistina-LR " wgiL 10

' Determinar solo en el caso que la turbiedad esté por arriba de 0.5 UTH.

7.2.7.2. Cuando el suministro de agua provenga de una obra de captacion de manantiales u obras de captacién de aguas
subterrdneas, debera determinarse en toma domiciliaria y cumplir una calidad de acuerdo a la Tabla 7.5., de esta Norma.

Tabla 7.5.- Limites maximos permisibles de indicadores microbiolégicos.

Parametros

Unidades

Limite maximo permisible

Coliformes fecales o E. coli

NMP/100 ml o UFC/100 ml

Ausente

7.2.7.3. Los parametros microbiolégicos en ambos casos deben establecerse con una frecuencia minima, de acuerdo a la

Tabla 7.6.

Tabla 7.6.- Frecuencia de monitoreo.

Giardia lamblia y Microcistina-LR
Poblacion abastecida Muestras por nimero de Frecuencia
habitantes
<2500 1 Semestral
2501-50 000 1/2 500 Trimestral
>50 000 1/50 000 Mensual
Coliformes fecales o E. coli en toma domiciliaria
Poblacion abastecida Muestras por nimero de Frecuencia
habitantes
<2500 1 Mensual
2501-50 000 1/2 500 Mensual
>50 000 1/5 000 Semanal

7.2.8. Si el agua se desinfecta con alguna forma de cloro, se deben medir THM y acidos haloacéticos especificados en la
Tabla 7.7., de esta Norma, cada seis meses en toma domiciliaria y sélo cuando se observe una turbiedad mayor a 3 UTN como
promedio, considerando para el calculo al menos 9 determinaciones a lo largo de un mes.

7.2.9. Si el agua se desinfecta con ozono, se deben medir aniones y formaldeiido especificados en la Tabla 7.7., de esta
Norma, cada seis meses en toma domiciliaria y sélo cuando se observe una turbiedad mayor a 3 UTN como promedio,



considerando para el calculo al menos 9 determinaciones a lo largo de un mes.

Tabla 7.7.- Limites maximos permisibles de subproductos de desinfeccion.

Parametros Unidades Limite maximo permisible

Trihalometanos

Bromodidorometano paiL B0
Bromoformo poil 100
Clorofommo HaiL 200

Dibromoclorometano pgiL 100

Acidos haloacéticos totales

Acido tricloroacético uail 200
Acido didoroacético Hail 50
Acido clormacético Hail 20
Aniones
Bromatos Hail 10
Cloratos uaiL 700
Cloritos pgiL 700
Formaldehido poil 800

7.2.10. La distribucidon de los puntos de control para residuales de la desinfeccién en el sistema de abastecimiento del agua,
debera contemplar los siguientes criterios:

7.2.10.1. Los puntos de muestreo deben ser representativos de las diferentes obras de captacion que abastecen el sistema.

7.2.10.2. Distribuir uniformemente los puntos de muestreo en el sistema y en su caso considerar los lugares mas
susceptibles de contaminacién, como:

7.2.10.2.1. Zonas densamente pobladas y con alcantarillado insuficiente.
7.2.10.2.2. Escuelas, rastros y mercados.

7.2.10.2.3. Tanques de almacenamiento y de distribucion.

7.2.10.2.4. En proporcion al nUmero de ramales.

7.2.10.2.5. Seleccionar como minimo un punto de muestreo inmediatamente después del proceso de potabilizacién u obra
de captacion posterior a la desinfeccion.

7.2.11. Seguimiento y control de los parametros inorganicos especificados en la Tabla 7.8. de esta Norma, cada seis meses,
en punto de muestreo inmediatamente después del proceso de potabilizacidén o tanque posterior a la desinfeccién:

Tabla 7.8.- Limites maximos permisibles de inorganicos.

Parametros Unidades Limite maximo permisible



Arsénico mg/L 0,01

Fluoruros como ién Fluor mg/L 15
Mercurio mg/L 0,001
Plomo mg/L 0,01

7.2.12. Los procedimientos para toma de muestras estan especificados en el Apéndice C Normativo y los métodos de
prueba, en el Apéndice D Normativo.

7.3. Subprograma de inspeccién y mantenimiento de instalaciones hidraulicas.

7.3.1. Este programa debe contener las actividades de mantenimiento preventivo y correctivo e incluir como minimo un
recorrido anual por parte del organismo operador responsable, a cada una de las instalaciones hidraulicas que conforman el
sistema de abastecimiento, con la finalidad de detectar y eliminar fugas que significan un riesgo sanitario cuando el suministro
se interrumpe.

7.3.2. Establecer un programa de limpieza que garantice la preservacion de la calidad del agua. La limpieza debe incluir la
extraccion de soélidos sedimentados, remocion de materiales incrustados, limpieza y desinfeccion de instalaciones hidraulicas
con la frecuencia necesaria para minimizar los riesgos asociados a estas condiciones.

7.3.3. Contar con reportes de mantenimiento y limpieza que contenga como minimo: fecha, servicio y responsable.
7.4. Subprograma de capacitacion del personal.

7.4.1. Establecer un programa de capacitacion y actualizacion anual de acuerdo a las actividades del personal, que incluya
lo relacionado con la operacion y mantenimiento del sistema, el muestreo y analisis de la calidad del agua.

7.5. Subprograma de contingencias.
7.5.1. Establecer un programa de contingencias, que incluya:

7.5.1.1. Las actividades de rehabilitacion de las obras hidraulicas, la identificacion de fuentes o sistemas alternos de
suministro de agua y los métodos de distribucion de agua alterna, en caso de fallas en los sistemas ocasionadas por
situaciones imprevistas.

7.5.2. El organismo operador responsable debe informar inmediatamente a la autoridad por escrito sobre los casos de
contingencias relativas a la calidad del agua, cuando ésta constituya un riesgo a la salud

humana.
7.6. Subprograma de comunicacion.

7.6.1. Establecer el mecanismo que permita comunicar de forma inmediata a la poblacion de las restricciones para uso y
consumo humano, asi como los riesgos asociados a través de un medio de comunicacidon masivo.

7.6.2. En caso de que el servicio sea intermitente, el organismo operador responsable debera de informar a la poblacion y
hacer campafias para el mejor manejo del agua a nivel domiciliario.

7.6.3. Establecer el mecanismo que permita comunicar de forma periddica, en el periédico de mayor circulacion local los
resultados del control.

7.7. Subprograma de control de Vehiculos cisterna.
Debe contar con la siguiente informacion documental:

7.7.1. Reporte de los resultados de las determinaciones de cloro residual libre por zona de distribucién, en el que se
incluya: fecha y nombre de la persona que realiza el servicio.

7.7.2. Tipo y localizacion de las fuentes de abastecimiento o lineas de distribucién de agua potable, donde se abastece.
7.7.3. Zonas de distribucion de agua.



7.7.4.\olumen diario de agua distribuido.

7.8. En caso de alguna contingencia que pueda generar la presencia de agentes biolégicos patégenos u otras sustancias
quimicas tdéxicas no consideradas en la presente Norma, el organismo operador responsable del Programa de Evaluacion y
Manejo de Riesgos debera realizar una caracterizacion especial.

7.9. El organismo operador responsable del sistema de abastecimiento de agua, revisara el PEMA y en su caso modificara
cada tres afos.

7.10. El organismo operador responsable del sistema de abastecimiento de agua debe designar al responsable sanitario
del sistema.

8. Vigilancia del sistema de abastecimiento de agua

La autoridad en el ambito de su competencia debe verificar el cumplimiento de los requisitos sanitarios de los sistemas de
abastecimiento y la calidad del agua, considerando lo siguiente:

8.1. Debe establecer programas de vigilancia de la calidad del agua, de sus sistemas de abastecimiento de agua para uso y
consumo humano con una periodicidad anual.

8.2. Realizar el monitoreo establecido en las Tablas 7.3. y 7.6., de esta Norma, con una frecuencia mensual, cuando se
indica semanal o quincenal y semanal cuando se indica diaria.

8.3 El muestreo se efectuara de conformidad con el procedimiento de muestreo descrito en Apéndice C Normativo.
8.4 Toda la documentacion sefialada en el capitulo 7., debe estar a disposicion de la autoridad sanitaria competente.

8.5 El organismo operador responsable del sistema de abastecimiento, podra solicitar a la autoridad sanitaria el Certificado
de Calidad de Agua Para Uso y Consumo Humano y Certificado de Condiciones Sanitarias del Sistema de Abastecimiento. El
certificado se otorgara si se cumple con los parametros de control, asi como de los resultados de residuales de la desinfeccion y
analisis bacterioldgicos en toma domiciliaria, por lo menos en el 90% de las muestras colectadas en la red de distribucion,
durante un periodo de doce meses consecutivos. Ademas presentar ante la autoridad sanitaria, el pago de derechos, de
acuerdo con lo establecido por el articulo 195-K-3, de la Ley Federal de Derechos y el Formato de Solicitud inscrito en el
Registro Federal de Tramites y Servicios.

8.6 El organismo operador responsable del sistema tendra como maximo 5 dias habiles posteriores a la verificacién, para
presentar una copia de las bitacoras, procedimientos, programas y diagramas de flujo a la autoridad sanitaria competente, en
caso de que al momento de la visita no lo tenga a disposicion.

8.7 Una vez que se concluya la visita de verificacion se integrara toda la informacién recabada en el acta de verificacion
sanitaria, para el dictamen correspondiente por parte de la autoridad sanitaria.

9. Concordancia con normas internacionales y mexicanas
Esta Norma no es equivalente a ninguna norma internacional ni mexicana.
10. Procedimiento de evaluacion de la conformidad

La evaluacion de la conformidad podra ser solicitada por el representante legal o la persona que tenga facultades para ello,
ante la autoridad competente o las personas acreditadas y aprobadas para tales efectos.
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12. Observancia de la norma

La vigilancia del cumplimiento de la presente Norma corresponde a la Secretaria de Salud a través de la Comisién Federal
para la Proteccion contra Riesgos Sanitarios, a la Secretaria de Medio Ambiente y Recursos Naturales a través de la Comision
Nacional del Agua y a los gobiernos de las Entidades Federativas, en sus respectivos ambitos de competencia.

13. Vigencia

Esta Norma entrara en vigor a los 180 dias naturales contados a partir del dia siguiente de su publicacion en el Diario Oficial
de la Federacion.

TRANSITORIOS
UNICO.- La entrada en vigor de la presente Norma, deja sin efectos las siguientes Normas Oficiales Mexicanas:

a) Modificacion a la Norma Oficial Mexicana NOM-127-SSA1-1994, Salud Ambiental. Agua para uso y consumo humano.
Limites permisibles de calidad y tratamientos a que debe someterse el agua para su potabilizacién, publicada en el Diario
Oficial de la Federacion el 22 de noviembre de 2000.

b) Norma Oficial Mexicana NOM-179-SSA1-1998, Vigilancia y Evaluacién del control de calidad del agua para uso y
consumo humano, distribuida por sistemas de abastecimiento publico, publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 24
de septiembre de 2001.

c) Norma Oficial Mexicana NOM-230-SSA1-2002, Salud ambiental. Agua para uso y consumo humano, requisitos
sanitarios que se deben cumplir en los sistemas de abastecimiento publicos y privados durante el manejo del agua.
Procedimientos sanitarios para el muestreo, publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 12 de julio de 2005.

Sufragio Efectivo. No Reeleccion.

México, D.F., a 27 de junio de 2014.- El Comisionado Federal para la Proteccién contra Riesgos Sanitarios y Presidente del
Comité Consultivo Nacional de Normalizacion de Regulacion y Fomento Sanitario, Mikel

Andoni Arriola Pefialosa.- Rubrica.
14. Apéndices.
Apéndice A Normativo.
Guia para la elaboracion del PEMA.
A.1.INTRODUCCION.

En este apéndice se especifican las bases para el establecimiento del PEMA, basandose en un sistema de APPC, a la vez
que se reconoce que los detalles para la aplicacién pueden variar segun las condiciones de cada Entidad Federativa.

El sistema de APPC, tiene fundamentos cientificos y de caracter sistematico, permite identificar peligros especificos y
medidas para su control con el fin de garantizar la inocuidad del agua de suministro a la poblacién. Es un instrumento para
evaluar los peligros y establecer sistemas de control que se centran en la prevencién, en lugar de basarse principalmente en el
ensayo del producto final. Todo sistema de APPC es susceptible de cambios que pueden derivar de los avances en el disefio
del equipo, los procedimientos de elaboracion o el sector tecnolégico.

El sistema APPC puede aplicarse a lo largo de todo el sistema de distribucién, desde la obra de captaciéon hasta el
consumidor final, su aplicacién debera basarse en pruebas cientificas de peligros para la salud humana, ademas de mejorar la
inocuidad del agua, la aplicacion del sistema APPC, facilita asimismo la vigilancia sanitaria.

Para que la aplicacion del sistema de APPC dé buenos resultados, es necesario que tanto la direccién como el personal se
comprometan y participen plenamente. También se requiere un enfoque multidisciplinario en el cual se debera incluir, cuando



proceda, a expertos gedlogos, microbidlogos, especialistas en medicina y salud publica, expertos en salud ambiental, quimicos
e ingenieros.

La aplicacion del sistema de APPC es compatible con la aplicacion de sistemas de gestion de calidad, como la serie ISO
9000 y es el método utilizado de preferencia para controlar la inocuidad de los alimentos en el marco de tales sistemas. Si bien,
aqui se ha considerado la aplicacion del sistema de APPC a la inocuidad del agua, el concepto puede aplicarse a otros
aspectos de la calidad.

A.2. DEFINICIONES.

A.2.1. Andlisis de peligros: al proceso de recopilacién y evaluacién de informacion sobre los peligros y las condiciones que
los originan para decidir cuales son importantes con la inocuidad del agua y por tanto, planteados en el sistema de APPC.

A.2.2. Controlado: a la condicién obtenida por cumplimiento de los procedimientos y de los criterios marcados.

A.2.3. Controlar: adoptar todas las medidas necesarias para asegurar y mantener el cumplimiento de los criterios
establecidos en el sistema de APPC.

A.2.4. Desviacion: a la situacién existente cuando un limite critico es incumplido.

A.2.5. Diagrama de flujo: a la representacion sistematica de la secuencia de fases u operaciones llevadas a cabo en la
produccion o elaboracion de un determinado producto alimenticio.

A.2.6. Fase: a cualquier punto, procedimiento, operacién o etapa, incluida la captacion, desde la produccién hasta el
consumidor final.

A.2.7. Limite critico: al criterio que diferencia la aceptabilidad o inaceptabilidad del proceso en una determinada fase.

A.2.8. Medida correctiva: a la acciéon que hay que realizar cuando los resultados de la vigilancia en los PCC indican
pérdida en el control del proceso.

A.2.9. Medida de control: a cualquier medida y actividad que puede realizarse para prevenir o eliminar un peligro o para
reducirlo a un nivel aceptable.

A.2.10. Peligro: al agente bioldgico, quimico o fisico presente en el agua, o bien la condicion en que éste se halla, que
puede causar un efecto adverso para la salud.

A.2.11. PEMA: al documento preparado de conformidad con los principios del sistema de APPC, de tal forma que su
cumplimiento asegura el control de los peligros que resultan significativos para la inocuidad del agua.

A.212. PCC: a la fase en la que puede aplicarse un control y que es esencial para prevenir o eliminar un peligro
relacionado con la inocuidad del agua o para reducirlo a un nivel aceptable.

A.2.13. Sistema de APPC: al sistema que permite identificar, evaluar y controlar peligros significativos.
A.2.14. Validacioén: a la constatacién de que los elementos del de APPC son efectivos.

A.2.15. Verificacion: a la aplicacion de métodos, procedimientos y ensayos, ademas de la vigilancia, para constatar el
cumplimiento del sistema de APPC.

A.2.16. Vigilar: a la accion de llevar a cabo una secuencia planificada de observaciones o mediciones de los parametros de
control para evaluar si un PCC esta bajo control.

A.3. PRINCIPIOS DEL PEMA.
A.3.1. PRINCIPIO 1:

Realizar un anélisis de peligros.
A.3.2. PRINCIPIO 2:
Determinar los PCC.

A.3.3. PRINCIPIO 3:



Establecer un limite o limites criticos.

A.3.4. PRINCIPIO 4:

Establecer un sistema de vigilancia del control de los PCC.
A.3.5. PRINCIPIO 5:

Establecer las medidas correctivas que han de adoptarse cuando la vigilancia indica que un determinado PCC no esta
controlado.

A.3.6. PRINCIPIO 6:

Establecer procedimientos de comprobacién para confirmar que el PEMA funciona eficazmente.

A.3.7.PRINCIPIO 7:

Establecer un sistema de documentacién sobre todos los procedimientos y los registros apropiados para estos principios y
su aplicacion.

A.4. DIRECTRICES PARA LA APLICACION DEL PEMA.

En la identificacion del peligro, en su evaluacion y en las operaciones subsiguientes de disefio y aplicacion del PEMA, debe
tenerse en cuenta los efectos de las caracteristicas geoldgicas del area de captacion de la fuente de abastecimiento, los usos

del suelo, las practicas industriales, agropecuarias o forestales, especificaciones de sistemas de potabilizacion, integridad de
las redes de distribucion de agua y los datos epidemioldgicos relativos al consumo de agua.

El objetivo del PEMA es que el control se centre en los PCC. En el caso de que se identifique un peligro que debe
controlarse pero no se encuentre ningin PCC, redisefiar la operacion.

A.5. APLICACION.

La aplicacién de los principios del PEMA consta de las siguientes operaciones, que se identifican en la secuencia légica
para la aplicacion del sistema de APPC.

A.5.1. Formacion del equipo del PEMA.

Para la conformacion del equipo debe asegurarse de que dispone de los conocimientos y competencia técnica adecuados
para el objetivo del Plan. Para lograrlo, lo ideal es crear un equipo multidisciplinario. Cuando no se disponga de tal
competencia técnica en el municipio debera recabarse asesoramiento especializado de otras fuentes como, por ejemplo,
Institutos de Investigacion o Universidades, asi como de la literatura sobre el sistema de APPC. Una persona adecuadamente
capacitada que tenga acceso a tal orientacion esta en condiciones de aplicar el sistema de APPC. Se debe determinar el
ambito de aplicacion del PEMA, que ha de describir el segmento de la distribucion del agua y las clases generales de peligros
que han de abordarse (por ejemplo, si abarcara todas las clases de peligros o solamente algunas de ellas).

A.5.2. Descripcion del sistema.

Debe formularse una descripcion completa del sistema de distribucién del agua, que incluya tanto informacion pertinente a
la inocuidad como, por ejemplo, infraestructura fisica, de los sistemas de: tratamiento, desinfeccion, almacenamiento y
distribucion.

A.5.3. Determinacion del uso del agua.

El uso del agua que ha de destinarse debe basarse en las estrategias que se establezcan con la finalidad de evitar el
consumo del agua en tanto no se implemente el tratamiento adecuado. En determinados casos, habra que tener en cuenta si se
dota de suministro alternativo para el consumo a grupos vulnerables de la poblacion.

A.5.4. Elaboracion de un diagrama de flujo.

El equipo PEMA (véase también el apartado 1) debe construir un diagrama de flujo, éste debe de representar todas las
fases de las operaciones relativas a la distribucidén del agua. Al aplicar el sistema a una operacion determinada, se debe tener
en cuenta las fases anteriores y posteriores a dicha operacion.

A.5.5. Confirmacion in situ del diagrama de flujo.



Deben adoptarse medidas para confirmar la correspondencia entre el diagrama de flujo y la operacion de elaboracién en
todas sus etapas, momentos y modificarlo si procede. La confirmacion del diagrama de flujo debera estar a cargo de una
persona o personas que conozcan suficientemente las actividades de elaboracion.

A.5.6. Enumeracion de todos los posibles riesgos relacionados con cada fase, ejecucion de un analisis de peligros y
estudio de las medidas para controlar los riesgos estimados.

El equipo de PEMA debe enumerar todos los peligros que pueden razonablemente preverse que se produciran en cada
fase, desde la obra de captacion, el almacenamiento, la desinfeccion o tratamiento y la distribucion hasta el punto de consumo.

Ejemplos de peligros en fuentes de captacién (cuencas hidrograficas)

Suceso peligroso Peligro asociado.
(fuente de peligro).

Fenémenos meteorolégicos y Inundacion.
climaticos. Cambios en la calidad del agua.
Variaciones estacionales. Cambios en la calidad del agua de alimentacion.
Geologia. Arsénico.
Fluoruro.
Plomo.
Agricultura. Contaminacion microbiolégica.
Plaguicidas.
Nitrato.

Abono con estiércol liquido o sélido.
Desecho de cadaveres de animales.

Explotacion forestal. Plaguicidas.
Hidrocarburos aromaticos policiclicos (fuegos).

Industria (incluidos los Contaminacién quimica y microbiolégica
emplazamientos de antiguas Pozos de infiltracién (entrada al sistema de agua
industrias y las industrias superficial).

abandonadas).

Suceso peligroso. Peligro asociado.

Mineria (incluidas las minas Contaminacion quimica

abandonadas).

Transporte: carreteras. Plaguicidas

Sustancias quimicas derramadas en accidentes
de trafico.




Transporte: lineas de
Ferrocarril.

Plaguicidas.

Desarrollo urbanistico.

Escorrentia.
Descargas de aguas servidas.

Viviendas: fosas sépticas.

Contaminacion microbiolégica.

Mataderos.

Contaminacion organica y microbiolégica.

Fauna.

Contaminacion microbioldgica.

Usos recreativos.

Contaminacion microbioldgica.

Demanda de agua para otros
Usos.

Cantidad insuficiente.

Almacenamiento de agua
Cruda.

Toxinas y floraciones de algas, eutrofizacion.

Acuifero.

Cambios inesperados en la calidad del agua.

Deficiente impermeabilizacion
de la toma de agua de pozo.

Entrada de agua superficial.

Revestimiento de pozo-
sondeo corroido o incompleto.

Entrada de agua superficial.

Inundacioén.

Cantidad y calidad suficientes de agua cruda.

Ejemplos de peligros en el tratamiento

Suceso peligroso
(fuente de peligro).

Peligro asociado.

Cualquier peligro no
controlado o atenuado en la
cuenca de captacion.

Los sefialados en el cuadro de peligros en la
cuenca de captacion.

Suministro eléctrico.

Interrupcion del tratamiento / agua no
Desinfectada.

Capacidad de las
instalaciones de tratamiento.

Sobrecarga de la instalacion de tratamiento.

Desinfeccion.

Fiabilidad.
Subproductos de la desinfeccion.

Mecanismo de derivacion.

Tratamiento inadecuado.

Averia del tratamiento.

Agua no tratada.

Uso en el tratamiento de

Contaminacion del sistema de abastecimiento de




materiales y sustancias
quimicas no aprobados.

Agua.

Uso de sustancias quimicas
en el tratamiento.

Contaminacion del agua.

Obstruccion de filtros.

Eliminacion insuficiente de particulas.

Profundidad insuficiente del
medio filtrante.

Eliminacion insuficiente de particulas.

Seguridad deficiente /
Vandalismo.

Contaminacion / corte de suministro.

Fallo de instrumentacion.

Pérdida de control.

Inundacion.

Inutilizacion total o parcial de instalaciones de
Tratamiento.

Fuego / explosién.

Inutilizacion total o parcial de instalaciones de
Tratamiento.

Ejemplos de peligros en la red de distribucion

Suceso peligroso
(fuente de peligro).

Peligro asociado.

Cualquier peligro no
controlado o atenuado en el
tratamiento.

Los sefalados en el cuadro de peligros en el
Tratamiento.

Estanquidad y hermeticidad
inadecuada de la tuberia.

Entrada de contaminacion.

Tuberia rota.

Entrada de contaminacion.

Fluctuaciones de la presion.

Entrada de contaminacion.

Intermitencia del suministro.

Entrada de contaminacion.

Apertura y cierre de valvulas

Perturbacion de depésitos por la inversiéon o
modificacion del flujo Ingreso de agua
contaminada.

Uso de materiales no
Aprobados.

Contaminacion del sistema de abastecimiento de

Agua.

Acceso de terceros a las

Contaminacioén por el contra-flujo




tomas de agua. Perturbacion de depositos por el aumento de flujo.

Conexiones no autorizadas. Contaminacion por el contra-flujo.
Embalse de servicio abierto. Contaminacion por la fauna salvaje.
Embalse de servicio con Entrada de contaminacion.

fugas

Acceso no protegido a Contaminacion.

embalse de servicio.

Seguridad / vandalismo. Contaminacioén.
Terreno contaminado. Contaminacioén del agua por el uso de tuberia
Inadecuada.

Posteriormente, se debe llevar a cabo un andlisis de peligros para identificar, en relacién con el plan del sistema de APPC,
cuales son los peligros cuya eliminaciéon o reduccion a niveles aceptables resulta indispensable, por su naturaleza, para
distribuir agua de calidad adecuada para uso y consumo humano.

Al realizar un analisis de peligros, deberan incluirse, siempre que sea posible, los siguientes factores:
a) Probabilidad de que surjan peligros y la gravedad de sus efectos perjudiciales para la salud;

b) Evaluacion cualitativa y/o cuantitativa de la presencia de peligros;

c¢) Supervivencia o proliferacion de los microorganismos involucrados;

d) Produccién o persistencia de toxinas, sustancias quimicas o agentes fisicos en el agua, y

e) Las condiciones que pueden originar lo anterior.

Debe analizarse qué medidas de control, si las hubiera, se pueden aplicar en relacidon con cada peligro.

Puede que sea necesario aplicar mas de una medida para controlar un peligro o peligros especificos, y que con una
determinada medida se pueda controlar mas de un peligro.

Ejemplo de una matriz simple de calificacién y priorizacion de riesgos
Gravedad de las consecuencias
Nivel Probabilidad Insignificante Menor Moderado Mayor Catastroéfico
1 2 3 4 5
Casi seguro. 5 10 15 20 25
B Probable. 4 8 12 16 20
c "p"&i‘;ﬁgf‘me"te 3 6 9 12 15
Poco probable. 2 4 6 8 10
Raro. 1 2 3 4 5
Clases de

Riesgos Descripcion de los Riesgos (Riesgo aceptable o no)




Muy Alto Riesgo extremo y no aceptable, claramente se requiere prioridad de accion inmediata
(MA) y puntual, siendo necesarios medidas de control y establecimiento de limites criticos
para el PCC y el Punto de Control.
Alto Riesgo alto y no aceptable, necesita una accién inmediata y puntual, siendo
necesarios medidas de control y establecimiento de limites criticos para el PCC y el
(A) Punto de Control.
Riesgo moderado y no aceptable, se necesita una accion de gestiéon o una accion de
intervencion fisica a medio y largo plazo, consecuentemente definir un Punto Critico
de Atencion que no son posibles de monitorear por medio de limites criticos y si se
Moderado . . . . R . .
establecen intervenciones fisicas y medidas de control direccionadas para reducir o
(M) eliminar el peligro a un riesgo aceptable. El riesgo también puede ser un punto de
atencion donde las medidas de control no pueden ser realizadas de inmediato,
necesitando de una accion interinstitucional.
Riesgo bajo aceptable, que puede ser gerenciado por procedimientos de rutina. Este
Bajo riesgo requiere de mas estudios para comprender si el evento peligroso es un riesgo
aceptable, significativo o no, y si una determinada etapa pasa a un nivel de riesgo
(B) inaceptable, sera necesaria una medida de control y el establecimiento de limites
criticos para el PCC y el Punto de Control.
Muy Bajo Riesgo aceptable, siendo insignificante y no representando claramente ninguna
(MB) prioridad.
Peligro Suceso peligroso, fuente/ Probabilidad Severidad Calificacion
causa de riesgo
Microbiolégico. Método de desinfeccion 4 4 Muy alto
inadecuado.
Quimico. Formacién de subproductos 3 3 Medio

de desinfeccion en niveles
que exceden los

establecidos en guias para
el agua potable.

Microbiolégico. Desinfeccion menos efectiva 4 4 Muy alto
debido a una elevada
turbiedad.
Microbiolégico. Mal funcionamiento mayor/ 2 5 Alto

fallas en la planta de
desinfeccion.

Microbiolégico.

Fugas enla red de 3 4 Alto
distribucion de agua.

Microbiolégico.

Falla en plantas de 3 4 Alto
desinfeccién UV.




Microbiolégico. Bajo residual de cloro en 4 4 Muy alto
sistemas de distribucion y
reticulares.
Microbiolégico. Corte del suministro 4 5 Muy alto
eléctrico en la planta de
desinfeccion.
Fisico. Contaminacién en la 4 5 Muy alto
dosificacion.
Quimico. Error en el suministro de 2 5 Alto
Quimicos.
Quimico. Sobre y baja dosificacion de 4 3 Alto
plantas de fluorizacion.
Quimico. Sobre dosificacion. 4 3 Alto
Fisico. Correccion de pH. 3 1 Bajo

Ejemplos de medidas cualitativas de posibilidades y de severidad que pueden ser usadas en la
calificacién de riesgos

Nivel Descriptor Definicion Puntaje

Categorias de

posibilidades.

A Casi seguro. Una vez por dia. 5

B Probablemente. Una vez a la semana. 4

C Posiblemente Moderado. Una vez al mes. 3

D Poco probable. Una vez al aio. 2

E Raro. Una vez cada cinco afios 1

Categorias de

severidad

1 Catastrofica. Potencnalmente_ letal para 5
grandes poblaciones.

2 Mayor. Potenc'lalmente I_etal para 4
poblaciones pequefas.

3 Moderado. Potencnalmente_ dafino para 3
grandes poblaciones.

4 Menor. Potenc'lalmente df:mlno para 2
poblaciones pequefas.

5 Insignificante. Ningun impacto o no se detecta. 1




A.5.7. Determinacion de los PCC.

Es posible que haya mas de un PCC al que se aplican medidas de control para hacer frente a un peligro especifico. La
determinacion de un PCC en el PEMA se puede facilitar con la aplicacién de un arbol de decisiones, como por ejemplo el
Diagrama 2, en el que se indique un enfoque de razonamiento l6gico. El arbol de decisiones debera aplicarse de manera
flexible, considerando si la operacion se refiere a la captacion, potabilizacion, almacenamiento, rebombeo, distribucién u otro
fin, y debera utilizarse con caracter orientativo en la determinacién de los PCC. Este ejemplo de arbol de decisiones puede no
ser aplicable a todas las situaciones, por lo cual podran utilizarse otros enfoques. Se recomienda que se imparta capacitacion
en la aplicacioén del arbol de decisiones.

Si se identifica un peligro en una fase en la que el control es necesario para mantener la inocuidad y no existe ninguna
medida de control que pueda adoptarse en esa fase o en cualquier otra, el proceso debera modificarse en esa fase, o en
cualquier fase anterior o posterior, para incluir una medida de control.

A.5.8. Establecimiento de limites criticos para cada PCC.

Para cada PCC, deberan especificarse y validarse, si es posible, limites criticos. En determinados casos, para una
determinada fase, se elaborara mas de un limite critico. Entre los criterios aplicados suelen figurar las mediciones de
temperatura, turbiedad, fuente de abastecimiento, pH, usos del suelo en el area de captacion.

Si se han utilizado guias al sistema de APPC elaboradas por expertos para establecer los limites criticos, debera ponerse
cuidado para asegurar que esos limites sean plenamente aplicables a la actividad especifica y al producto o grupos de
productos en cuestion. Los limites criticos deberan ser mensurables.

A.5.9. Establecimiento de un sistema de control para cada PCC.

El control es la medicién u observacién programadas de un PCC en relacién con sus limites criticos. Mediante los
procedimientos de supervision del organismo operador responsable, debera poderse detectar una pérdida de control en el
PCC.

Ademas, lo ideal es que la vigilancia proporcione esta informacion a tiempo como para hacer correcciones que permitan
asegurar el control del proceso para impedir que se infrinjan los limites criticos. Cuando sea posible, los procesos deberan
corregirse cuando los resultados de la vigilancia indiquen una tendencia a la pérdida de control en un PCC y las correcciones
deberan efectuarse antes de que ocurra una desviacion. Los datos obtenidos de la vigilancia deberan ser evaluados por una
persona que debera tener los conocimientos y la competencia necesarios para aplicar medidas correctivas, cuando proceda y
que sera designada por el responsable del sistema de abastecimiento de agua. Si la vigilancia no es continua, su grado o
frecuencia deberan ser suficientes como para garantizar que el PCC esté controlado. La mayoria de los procedimientos de
vigilancia de los PCC deberan efectuarse con rapidez, porque se referiran a procesos continuos y no habra tiempo para
ensayos analiticos prolongados. Con frecuencia se prefieren las mediciones fisicas y quimicas a los ensayos microbiolégicos,
porque pueden realizarse rapidamente y a menudo indican el control microbiolégico del producto.

Todos los registros y documentos relacionados con la vigilancia de los PCC deberan estar firmados por la persona o
personas que efecttian la vigilancia y por el funcionario o funcionarios de la empresa encargados de la revision.

A.5.10. Establecimiento de medidas correctivas.

Con el fin de hacer frente a las desviaciones que puedan producirse, deberan formularse medidas correctivas especificas
para cada PCC. Estas medidas deberan asegurar que el PCC vuelva a estar controlado. Las medidas adoptadas deberan
incluir también un sistema adecuado de eliminacion del producto afectado. Los procedimientos relativos a las desviaciones y la
eliminacion de los productos deberan documentarse en los registros del PEMA.

A.5.11. Establecimiento de procedimientos de Vigilancia.

Deberan establecerse procedimientos de vigilancia para determinar si el PEMA funciona correctamente, podran utilizarse
métodos, procedimientos y ensayos de comprobacion y verificacion, en particular mediante muestreo aleatorio y analisis. La
frecuencia de las comprobaciones debera ser suficiente para confirmar que el PEMA esta funcionando eficazmente. La
comprobacioén debera efectuarla una persona distinta de la encargada de la vigilancia y las medidas correctivas. En caso de



que algunas de las actividades de comprobacion no se puedan llevar a cabo por el organismo operador responsable, podran
ser realizadas por expertos externos o terceros calificados en nombre del mismo.

Entre las actividades de comprobacion pueden citarse, a titulo de ejemplo, las siguientes:
a) Examen del PEMA y de sus registros;

b) Examen de las desviaciones;

c¢) Confirmacion de que los PCC se mantienen bajo control.

Cuando sea posible, las actividades de validaciéon deberan incluir medidas que confirmen la eficacia de todos los
elementos del PEMA.

A.5.12. Establecimiento de un sistema de documentacion y registro.

Para aplicar un PEMA, es fundamental que se apliquen practicas de registro eficaces y precisas. Deberan documentarse los
procedimientos y los sistemas de documentacion y registro, deberan ajustarse a la naturaleza y magnitud de la operacion en
cuestion y ser suficientes para ayudar a comprobar que se realizan y mantienen los controles dentro de los intervalos
establecidos, del sistema de distribucion de agua.

Los ejemplos de documentacion son:

a) Analisis de peligros;

b) Determinacion de los PCC, y

c) Determinacion de los limites criticos.

Como ejemplos de registros se pueden mencionar:

a) Actividades de vigilancia de los PCC;

b) Desviaciones y las medidas correctivas correspondientes;

c¢) Procedimientos de comprobacién aplicados, y

d) Modificaciones al plan del sistema de APPC.
Apéndice B Normativo.
Guias de procesos para la potabilizacién del agua.

Se puede aplicar los procesos de potabilizacion especificos siguientes o los que resulten de las pruebas de tratabilidad.

Parametros Tratamientos
Fisicos
pH Neutralizacion.

Coagulacion-floculacion-sedimentacidn-filtracion.
Ultrafiltracion.

Microfiltracion.

Turbiedad Microfloculaciéon con ozono.

Filtracion lenta.

Filtraciéon en multiples etapas.

Osmosis inversa.




PARAMETROS INORGANICOS

Cianuros Totales

Coagulacion-floculacién-sedimentacion-filtracion.
Oxidacion quimica.

Dureza Total

Ablandamiento quimico.
Nanofiltracién.
Intercambio idnico.
Osmosis inversa.
Electrodialisis.

Fluoruros

Ablandamiento quimico1, coagulacion.
Adsorcién en alumina activada.
Osmosis inversa.

Electrodialisis.

Adsorcién en carbon de hueso.

Nitrégeno de Nitratos

Intercambio idnico.

Osmosis inversa.

Electrodialisis.

Tratamiento bioldgico (desnitrificacion).

Nitrogeno de Nitritos

Intercambio iénico.
Osmosis inversa.
Electrodialisis.
Oxidacion quimica.
Ozonizacién

MICROORGANISMOS

Bacterias (E. coli, coliformes
fecales, organismos
termotolerantes y
enterobacterias patdgenas).

Coagulacion/floculacion/sedimentacidn/filtracién, seguida por
desinfeccién.

Filtracion en multiples etapas.

Filtracion lenta.

Microfiltracién.

Ultrafiltracién, seguida de desinfeccion.

Desinfeccion con luz ultravioleta, ozono, cloro, compuestos
de cloro (diéxido de cloro), yodo o plata idnica o coloidal.




Quistes de protozoarios (Giardia
lamblia)

Coagulacion-floculacion-sedimentacion. La efectividad
depende del coagulante, la temperatura, el pH, alcalinidad y
turbiedad.

Remocién completa mediante procesos de filtracién en
membrana, si éstas se conservan integras.

Filtracion lenta.

Procesos de membrana: microfiltracion, nanofiltracion y
ésmosis inversa.

Ozonizacion.

METALES Y METALOIDES
Coagulacion-floculacién-sedimentacion o flotacién-filtracion.1
Osmosis inversa.
Intercambio aniénico.2
Electrodialisis.2

- Adsorcion en alumina activada.2

Arsénico . T
Ablandamiento y precipitaciéon con cal.1
Adsorcion con o6xidos de hierro.
Adsorcién sobre 6xidos de hierro granular o arenas cubiertas
con 6xido de hierro.- Remueve As (lll) y As (V).
Nanofiltracion.
Coagulacion-precipitacion-filtracion.

Antimonio Osmosis inversa.
Electrodiélisis.
Intercambio catiénico.

Bario Ablandamiento y precipitacién con cal.
Electrodialisis
Coagulacion-floculacion-sedimentacién o flotacion-filtracion.
Ablandamiento con cal2.

Cadmio Osmosis inversa.

Intercambio catidnico.
Extraccién selectiva con resinas de intercambio aniénico en
medio basico (para cantidades traza del elemento).




Cobre

Coagulacion-floculacion-sedimentacién-filtracion.
Intercambio catidnico.
Osmosis inversa.

Cromo

Cromo trivalente:

Coagulacion-floculacion-sedimentacién o flotacion-filtracién.
Osmosis inversa.

Intercambio catidnico.

Electrodialisis.

Ablandamiento con cal.1

Cromo hexavalente:

Osmosis inversa.

Intercambio aniénico.

Electrodialisis.

Mercurio

Mercurio inorganico:

Osmosis inversa.

Electrodialisis.

Ablandamiento con cal.1
Coagulacion-floculacion-sedimentacién o flotacion-filtracion.
Adsorcién en carbon activado.

Extraccion selectiva con resinas de intercambio aniénico en medio
basico (para cantidades traza del elemento).

Niquel

Osmosis inversa.
Intercambio catidnico.
Electrodialisis.

Plomo

Osmosis inversa.
Intercambio catiénico.
Electrodialisis.

Selenio

Para selenio tetravalente y hexavalente:
Osmosis inversa.

Intercambio anidénico.

Electrodialisis.

Adsorcién en alumina activada.




Soélo para selenio tetravalente:
Coagulacion-floculacién-sedimentacion o flotacién-filtracion.
Membranas.

FITOTOXINAS

Microcistina-LR

La filtracion es una opcidén para la remocion de cianobacterias intactas.
Si las microcistinas u otras cianotoxinas se encuentran libres en el agua,
se ha recomendado la oxidacidén con ozono o cloro, en concentraciones
y tiempos de contacto adecuados, asi como carbén activado granular o
carbon activado en polvo.

SUBPRODUCTOS DE DESINFECCION 3

TRIHALOMETANOS

Bromodiclorometano

Bromoformo

Desorcién con aire.
Adsorcién en carbon activado granular.

Cloroformo

Oxidacion con ozono.

Dibromoclorometano

ACIDOS HALOACETICOS TOTAL

ES

Acido Tricloroacético

Ozonizacion y filtracion bioldgicamente activa.

Acido dicloroacético

Coagulacion para remover precursores y/o control del pH durante la

Acido Cloroacético

cloracion.

ANIONES
Una vez que se forman es dificil removerlos. La prevencion se basa en el
control apropiado de las condiciones de desinfeccion.
Bromatos . .
Cuando en la fuente hay bromuros, se previene la formacién con la
presencia de amonio a pH 9.
No hay tratamiento. Puede evitarse o controlarse su formacién mediante
Cloratos practicas del control de la dosis de dioxido de cloro o la adicion del anidn
cuando se aplica hipoclorito de sodio.
Cloritos Aplicacion de sales ferrosas.

FORMALDEHIDO

Control y modificacién del proceso para evitar la generacion
de concentraciones >0.03 mg/L.

Carbon activado granular.




COMPUESTOS ORGANICOS Ozonizacion.
HALOGENADOS Oxidacié d
ADSORBIBLES FIJOS xidacion avanzada.
Membranas.
Nanofiltracion
Osmosis inversa
Filtros de carbon activado granular.
ozonizacion.
Nanofiltracion.
Osmosis inversa.
COMPUESTOS ORGANICOS Filtros de carbdn activado granular.
NO HALOGENADOS Ozonizacién
Procesos avanzados de oxidacion, carbén activado
granular.
COMPUESTOS ORGANICOS Procesos avanzados de oxidacion.
HALOGENADOS Arrastre con aire.
ADSORBIBLES PURGABLES Ozonizacion.
. Carbon activado granular.
CARBONO ORGANICO Arrastre con aire
PURGABLE :
Ozonizacion.
Notas:

1. Sélo en caso que el agua también presente alta dureza carbonatada.

2. En caso de arsénico trivalente sera necesaria una etapa de oxidacién previa al tratamiento.
Apéndice C Normativo.

Procedimientos para el muestreo.

C.1. Preparacion de envases para toma de muestra.

Los envases para la toma de muestra y la hoja de cadena de custodia, deberan ser proporcionados por el laboratorio
responsable del analisis.

C.1.1 Para andlisis microbiolégico.

Esterilizacion de frascos para muestras de agua. Esterilizar los frascos de muestreo en estufa a 170°C, por un tiempo
minimo de 60 min o en autoclave a 121°C durante 15 min, antes de la esterilizacidon debe cubrirse el tapon del frasco con papel
resistente a ésta, en forma de capuchén, en caso de utilizar frascos con tiosulfato para muestras de agua que contienen cloro
residual libre, previo a la esterilizaciéon agregar 0.1 mL de tiosulfato de sodio al 3% por cada 120 mL de capacidad de los
mismos.

La colecta de muestras con alto contenido de metales, incluyendo cobre o zinc (mayor a 1.0 mg/L), los frascos para el
muestreo deben contener 0.3 mL de solucion de sal disddica del acido etilendiaminotretaacético (EDTA) al 15 % (ajustar el pH



de la solucion a 6.5, antes de su uso en frasco de 120 mL de capacidad adicionar por separado al frasco de muestreo antes de
la esterilizacion o combinarse con la solucién de tiosulfato de sodio antes de la adicion.

C.1.2 Para analisis fisico, quimico y radiactivo.
El volumen minimo de la muestra se indica en la Tabla C.1.

Para muestras que no requieren de envases prelavados con algun reactivo, tomar un poco del agua que se va a analizar, se
cierra el envase y agita fuertemente para enjuagar, desechando esa agua; se efectia esta operaciéon dos o tres veces,
procediendo enseguida a la toma de muestra.

C.2 Manejo de muestras.

Las muestras deben colocarse en hielera con bolsas refrigerantes, de gel o bolsas de hielo cerradas para su transporte al
laboratorio, a una temperatura entre 4 y 10°C, cuidando de no congelarlas. El hielo utilizado debe cumplir con las
especificaciones establecidas en la Norma Oficial Mexicana citada en el punto 3.2, del capitulo de Referencias, de esta Norma.

El periodo maximo que debe transcurrir entre la toma de muestra y el inicio del analisis es:
a) Para analisis microbioldgico de preferencia entre las 4 y 8 h, maximo 24 h.

b)  Para analisis fisicos, quimicos y radiactivos, el periodo depende de la preservacién empleada para cada parametro,
como se indica en la Tabla C.1.

C.2.1. Identificacion y control de muestras.

Para la identificacion de las muestras deben etiquetarse los envases con la siguiente informacion:

C.2.1.1. Numero de control para identificar la muestra, independientemente del nimero de registro del laboratorio.
C.2.1.2. Fecha y hora de muestreo.

C.2.2. Para el control de la muestra deben anotarse, en la hoja de custodia, los datos correspondientes a la etiqueta del
envase, asi como la siguiente informacion:

C.2.2.1. |dentificacién del punto o sitio de muestreo;

C.2.2.2. Temperatura del agua;

C.2.2.3.pH;

C.2.2.4. Cloro residual libre;

C.2.2.5. Tipo de analisis a efectuar;

C.2.2.6. En su caso, reactivo empleado para la preservacion;

C.2.2.7. Observaciones relativas a la toma de muestra, en su caso, de preferencia en situaciones de muestras especiales
provenientes de alguna contingencia o evento ocasional, y

C.2.2.8. Nombre de la persona que realiz6 el muestreo.
C.3. Procedimiento para toma de muestra.
C.3.1. En obra de captacion con bomba de mano, grifo o valvula.

El agua de los grifos o valvulas debe provenir directamente del sistema de distribucion. No debe efectuarse toma de
muestra en grifos o valvulas que presenten fugas entre el tambor y el cuello, ya que el agua puede correr por la parte exterior
del grifo o valvulas y contaminar la muestra. Deben removerse los accesorios o aditamentos externos como mangueras,
boquillas y filtros de plastico o hule antes de tomar la muestra.

C.3.1.1. Microbioldégicos.



Colocarse guantes, limpiar el orificio de salida el grifo o valvula con una gasa estéril o torunda de algodén impregnada de
solucién de hipoclorito de sodio con una concentracion de 100 mg/L., alternativamente cuando el material y las condiciones del
punto de salida lo permitan, se podra calentar a flama directa y posteriormente limpiarse con alcohol.

Debe dejarse correr el agua hasta asegurarse que el agua que contenian las tuberias ha sido renovada o que la
temperatura del agua se ha estabilizado antes de tomar la muestra. Reducir el volumen de flujo para permitir el llenado del
envase sin salpicaduras.

Cerca del orificio de salida, en el caso de frascos de vidrio con tapon esmerilado y protegidos con papel, deben quitarse
simultdneamente el tapdn del frasco y el papel de proteccion, manejandolos como unidad, evitando que se contaminen el
tapon, el papel de proteccion, o el cuello del frasco. Para lo anterior es necesario sostener el tapén o tapa con el esmerilado o
rosca hacia abajo; en el caso de frascos estériles desechables desprender y eliminar el sello de seguridad y mantener la tapa
con la rosca hacia abajo; para el caso de uso de bolsas estériles desprender y eliminar el sello de seguridad de la bolsa.

Proceder a tomar la muestra sin enjuagar el envase; se debe dejar el espacio libre requerido para la agitacion de la muestra
previa al analisis, aproximadamente 10% de volumen del frasco. Efectuada la toma de muestra, deben colocarse el tapén con
el papel de proteccion o la tapa al frasco; en el caso de las bolsas proceder al cerrado hermético.

Si el pozo no cuenta con grifo o valvula para toma de muestra, debe abrirse la valvula de una tuberia de desfogue y
proceder como en el caso de grifo o valvula.

C.3.2. En obra de captacion o tanque de almacenamiento sin bomba de mano, grifo o valvula.
Deben lavarse manos y antebrazos con agua y jabodn, para el muestreo microbioldgico colocarse guantes.

En el caso de frascos de vidrio con tapdn esmerilado quitar unicamente el papel de proteccion evitando que se contamine y
en el caso de envases y bolsas estériles desechables, desprender el sello de seguridad.

Sumergir el envase en el agua con el cuello hacia abajo hasta una profundidad de 15 a 20 cm para muestras
microbioldgicas y de compuestos volatiles y a dos terceras partes de la profundidad total del tanque u obra de captacién para
los demas parametros, destapar y a continuacién girar el envase ligeramente permitiendo el llenado, en todos los casos debe
evitarse tomar la muestra de la capa superficial o del fondo, donde puede haber nata o sedimento y en el caso de obras de
captacion de cuerpos de agua superficiales, no deben tomarse muestras proximas a la orilla o distantes del punto de
extraccion; si existe corriente en el cuerpo de agua, la toma de muestra debe efectuarse con la boca del envase a
contracorriente. Efectuada la toma de muestra debe colocarse el tapdn o tapa, sacar el envase del agua y colocar el papel de
proteccion en su caso. Si se utiliza bolsa, sumergirla a la profundidad arriba indicada. Tomar la muestra y cerrar la bolsa bajo el
agua, posteriormente sellar ésta fuera del agua.

Cuando no es posible tomar la muestra con la extensién del brazo, debe atarse al envase un sobrepeso usando el extremo
de un cordel limpio, o en su caso equipo comercial de muestreo.

Proceder a tomar la muestra, bajando el envase dentro de la obra de captacion o tanque hasta una profundidad de 15 a 20
cm para muestras microbiolégicas y de compuestos volatiles y a dos terceras partes de la profundidad total del tanque u obra
de captacién para los demas parametros, evitando que el envase toque las paredes.

C.3.3. En obra de captacion de embalse, lago o rio.
Deben lavarse manos y antebrazos con agua y jabon, para muestreo microbiolégico, colocarse guantes.

En el caso de frascos de vidrio con tapén esmerilado quitar Unicamente el papel de proteccion evitando que se contamine y
en el caso de envases y bolsas estériles desechables, desprender el sello de seguridad.

C.3.3.1. Microbioldégicos.

Sumergir el envase en el agua con el cuello hacia abajo hasta una profundidad de 15 a 20 cm para muestras
microbioldgicas, destapar y a continuacion girar el envase ligeramente permitiendo el llenado, en todos los casos debe evitarse
tomar la muestra de la capa superficial o del fondo, donde puede haber nata o sedimento y en el caso de obras de captacion de
cuerpos de agua superficiales, no deben tomarse muestras préximas a la orilla o distantes del punto de extraccion; si existe
corriente en el cuerpo de agua, la toma de muestra debe efectuarse con la boca del envase a contracorriente. Efectuada la



toma de muestra debe colocarse el tapdn o tapa, sacar el envase del agua y colocar el papel de proteccion, en su caso. Si se
utiliza bolsa, sumergirla a la profundidad arriba indicada. Tomar la muestra y cerrar la bolsa bajo el agua, posteriormente sellar
ésta fuera del agua. Cuando no es posible tomar la muestra con la extension del brazo, debe atarse al envase un sobrepeso
usando el extremo de un cordel limpio, o en su caso equipo comercial de muestreo. Proceder a tomar la muestra, bajando el
envase dentro de la obra de captacién o tanque hasta una profundidad de 15 a 20 cm, evitando que el envase toque las
paredes.

C.3.3.2. Microcistina.

Sumergir el envase en el agua con el cuello hacia abajo hasta una profundidad de 15 a 20 cm para muestras
microbioldgicas, destapar y a continuacion girar el envase ligeramente permitiendo el llenado, en todos los casos debe evitarse
tomar la muestra de la capa superficial o del fondo, donde puede haber nata o sedimento y en el caso de obras de captacion de
cuerpos de agua superficiales, no deben tomarse muestras préximas a la orilla o distantes del punto de extraccidn; si existe
corriente en el cuerpo de agua, la toma de muestra debe efectuarse con la boca del envase a contracorriente. Efectuada la
toma de muestra debe colocarse el tapdn o tapa, sacar el envase del agua y colocar el papel de proteccion, en su caso. Si se
utiliza bolsa, sumergirla a la profundidad arriba indicada. Tomar la muestra y cerrar la bolsa bajo el agua, posteriormente sellar
ésta fuera del agua. Cuando no es posible tomar la muestra con la extension del brazo, debe atarse al envase un sobrepeso
usando el extremo de un cordel limpio, o en su caso equipo comercial de muestreo. Proceder a tomar la muestra, bajando el
envase dentro de la obra de captacién o tanque hasta una profundidad de 15 a 20 cm, evitando que el envase toque las
paredes.

C.3.3.3. Giardia.

Toma de muestra en el punto de uso o muestreo en linea.

Para el muestreo de ooquistes y quistes de Giardia se debera usar guantes.

La recoleccion de muestras puede ser a través de una fuente presurizada y no presurizada.
C.3.3.3.1. La recoleccion de muestras puede ser a través de una fuente presurizada.

Figura C.1 Sistema de muestreo de una fuente presurizada: Grifo.

Tuberia Afluente Tuberia de Entrada Tulveria de Salida Tuilvesia Efluente
Fuente de | ﬁ' |
Presurizada
Grifa Regulador de Capsula de Medidar de fluje Controlader de Flujo
Prasion Muestreo

{ < 30 psi) Capsula Filtrante

C.3.3.3.1.1. Antes de conectar el sistema de muestreo, dejar correr el agua de 2 a 3 min o hasta que la turbidez del agua
sea uniforme.

C.3.3.3.1.2. Ajustar el flujo de agua.

C.3.3.3.1.3. Conectar el sistema de muestreo sin la capsula filtrante. (Ver figura C.1).

C.3.3.3.1.4. Abrir el grifo y dejar pasar el agua hasta regular la velocidad de flujo a 2 L/min.

C.3.3.3.1.5. Permitir el paso de 2 a 10 L de agua como parte del enjuague del sistema.

C.3.3.3.1.6. Identificar con marcador indeleble sobre la etiqueta de la capsula filtrante: lugar de muestreo, nombre del
operador, fecha, lecturas de medicién iniciales y turbidez de la muestra.

C.3.3.3.1.7. Instalar la capsula filtrante en la linea del sistema, asegurando la entrada y salida con los sujetadores o
accesorios apropiados.

C.3.3.3.1.8. Iniciar la filtracion.



C.3.3.3.1.9. Abrir el flujo de agua y la valvula de venteo de la capsula filtrante hasta quedar completamente llena la capsula.
C.3.3.3.1.10. Dejar pasar de 10 hasta 50 L de agua, cerrar el grifo permitiendo que la presion baje completamente.
C.3.3.3.1.11. Registrar el tiempo de término y las lecturas de medicion finales en la etiqueta de la capsula.

C.3.3.3.1.12. Desconectar la entrada de la capsula asegurandose de no derramar nada de agua de la capsula y tapar.
C.3.3.3.1.13. Aflojar la salida de la capsula y sellar la capsula con la tapa de vinil.

C.3.3.3.1.14. Colocar las capsulas en una hielera, con bolsas de gel para mantenerlas frias y transportarlas al laboratorio.
C.3.3.3.2. Sistema de muestreo de una fuente no presurizada: Tanques.

Figura C.2 Sistema de muestreo de una fuente no presurizada

Tuwberia de Entrada Tubaria de Salida Tubasia Efluants

corsen ——1{ B —— oo e
zon Grifa

Capsula de Muestres Bomba Contreladar de Medider de Fiuje
Capsla Filtrante Peristaltica Fluja

C.3.3.3.2.1. Ajustar el flujo de agua.

C.3.3.3.2.2. Conectar el sistema de muestreo sin la capsula filtrante al garrafon con la muestra de agua.

C.3.3.3.2.3. Encender la bomba peristaltica para ajustar la velocidad de flujo: 2 L/min.

C.3.3.3.2.4. Permitir el paso de 2 a 10 L de agua como parte del enjuague del sistema y ajustar la bomba en este periodo.
C.3.3.3.2.5. Apagar la bomba cuando la velocidad de flujo haya sido ajustada.

C.3.3.3.2.6. Identificar con marcador indeleble sobre la etiqueta de la capsula filtrante, el lugar de muestreo, nombre del

operador, fecha, lecturas de medicién iniciales y turbidez de la muestra.

C.3.3.3.2.7. Instalar la capsula filirante en la linea del sistema, asegurando la entrada y salida con los sujetadores o

accesorios apropiados.

C.3.3.3.2.8. Colocar un garrafén graduado al final del sistema para el drenado con capacidad mayor al volumen filtrado o

igual para facilitar la filtracion de la muestra.

C.3.3.3.2.9. Iniciar la filtracion.

C.3.3.3.2.10. Abrir el grifo del garrafén y la valvula de venteo de la capsula hasta quedar completamente llena por gravedad.
C.3.3.3.2.11. Encender la bomba peristaltica para iniciar el flujo del agua a través de la capsula filtrante.
C.3.3.3.2.12. Verificar que la velocidad de flujo sea de 2 L/min.

C.3.3.3.2.13. Dejar pasar toda la muestra del garrafén (10 L o 50 L), apagar la bomba peristaltica permitiendo que la presion

baje completamente.

C.3.3.3.2.14. Enjuagar el garrafén con 1 L de agua de enjuague para un garrafon de 10 L y 5 L de agua de enjuague para

un garrafén de 50 L. Agitarlo y enjuagar las paredes, volver a conectar el sistema, encender la bomba permitiendo el paso del
agua a través de la capsula filtrante.

C.3.3.3.2.15. Desconectar la entrada de la capsula, asegurandose de no derramar nada de agua de la capsula y tapar.
C.3.3.3.2.16. Aflojar la salida de la capsula y sellar la capsula con la tapa de vinilo.

C.3.3.3.2.17. Colocar las capsulas en una hielera, con bolsas de gel para mantenerlas frias y transportarlas al laboratorio.



La muestra debera ser almacenada en el laboratorio entre 1 y 10°C (evitando la congelacion) hasta ser procesadas en un

periodo no mayor de 96 h después del muestreo.

C.3.3.4. Fisicoquimicos.

Los recipientes, reactivos y preservacion de las muestras, deben ajustarse a lo indicado en la Tabla C.1.

Tabla C.1. Requerimientos para el muestreo

Volumen de :
. . i r Almacenamiento
Parametro Recipiente muestra Preservacion i
C maximo
minimo (mL)
La determinacion
Cloro y yodo - - N . debe hacerse en el
. Plastico o vidrio. 100 Analizar inmediatamente. o
residual. sitio de muestreo, 15
min.
Fluoruros. Plastico. 100 No requiere. 28 dias.
. V'a.‘l de vidrio, Adicionar HCI a pH<2;
Hidrocarburos enjuagado con L
o - agregar 1000 mg acido .
aromaticos solventes orgénicos o] 25-40 o . . 14 dias.
" ascorbico/L si contiene cloro
volatiles. secado, tapa residual- refrigerar
recubierta de teflén. ’ 9 )
Plastico o  vidrio, Adicionar HNO3 hasta pH<2
Mercurio. enjuagado con 1:1 de| 1000 fri 4°C P ’| 28 dias.
HNO3. refrigerar a .
Nitritos. Plastico o vidrio. 100 Analizar lo mas  pronto| ;g
posible o refrigerar.
La determinacion
pH. Plastico o vidrio. 50 Analizar inmediatamente. d.e.be hacerse en el
sitio de muestreo, 15
min.
Vidrio, enjuagado con Refrigerar y adicionar 1000| 7 dias hasta
- solventes organicos o mg de acido ascorbico/L si| extraccion; 40 dias
Plaguicidas. 1000 . .
secado, tapa hay presencia de cloro| después de
recubierta de teflén. residual. extraccion.
Radiactividad alfa Plastico o vidrio. 1000 Adicionar HCI O HNOS hasta 6 meses.
global. pH <2.
Radiactividad Plastico o vidrio. 1000 Adicionar HClI O HNO3 hasta 6 meses.
beta global. pH <2.
Temperatura. Plastico o vidrio. Medir inmediatamente. 15 min
La determinacion
Turbiedad. Plastico o vidrio. 100 Analizar inmediatamente. dgbe hacerse en el
sitio de muestreo, 15
min.
Trihalometanos. Vial _de V|dr|o,’ tapa 25.40 Refrlggrar de 4-10°C en 7 dias.
recubierta de teflén. obscuridad.




Yodo. Vidrio (dmbar). 50 Medir inmediatamente. No aplica
Microbiolégico zls?es::ﬁcz)ado ° vidrio 300 24 h
; Refrigerar de 4-10°C en
. Plastico o] vidrio obscuridad y agregar 0.1 mL
Colifagos. esterilizado. 2000 de tiosulfato de sodio al 3% 24h
Plastico o vidrio si presenta cloro residual.
Protozoarios i~ 20,000 24 h
esterilizado.
Microcistina. Plastico o vidrio. 2000 Refrigerar ‘de 4-10°C en| 4o,
obscuridad.
Ooquistes Y| ~x
quistes de gapSL;',a lf'”tr.a“te Y| 10000 Refrigeracion de 12 10°C. | 96 h
Giardia. arrafon plastico.

Apéndice D Normativo.

Métodos de prueba.

D.1. Determinacién de Coliformes fecales, Método de tubos muiltiples.
D.1.1. Fundamento.

Las bacterias coliformes son un grupo heterogéneo compuesto por varias especies. Existe poca evidencia que indique que
estas bacterias coliformes pertenezcan a un solo género taxonémico. La falta de certeza en cuanto a su filiaciéon taxonémica y la
imprecisa correlacion entre los métodos recomendados para la deteccion de coliformes, han presentado problemas. El primero,
es que E. coli es aceptada como bacteria coliforme, la especie contiene variantes que no producen gas de la lactosa, sino que
lo hacen después de 48 h, por lo que no se les identifica por medio de este método. Segundo, la capacidad de fermentar la
lactosa esta frecuentemente asociada a genes localizados en plasmidos. Estos determinantes extracromosomales son
facilmente transferidos entre otras bacterias Gram negativas no relacionadas a las coliformes, que pueden, en consecuencia,
ser recuperadas en la etapa inicial del analisis. No obstante en la practica, la técnica ha demostrado su efectividad.

Coliformes, bacilos Gram negativos, no esporulados, aerobios o anaerobios facultativos, que a 35°C fermentan la lactosa
con la produccion de gas bajo las condiciones especificadas en esta norma.

El método se basa en que las bacterias coliformes, fermentan la lactosa incubadas a 35 £1°C durante 24 a 48 h, resultando
una produccion de acidos y gas el cual se manifiesta en las campanas de fermentacién.

D.1.2. Condiciones de prueba y medidas de seguridad.
D.1.2.1. Trabajar en condiciones asépticas en un area limpia y descontaminada.

D.1.2.2. Todo el material que tenga contacto con las muestras bajo estudio debe esterilizarse mediante horno, durante 2 h.,
de 170 a2 175°C 0 1 ha 180°C o autoclave a 121 £1.0°C durante 15 min como minimo.

D.1.2.3. Seguir las indicaciones precautorias que se sefalan en el apartado de preparacién de medios de cultivo.
D.1.2.5. Cuando se indique agua debe entenderse como agua destilada conpHde 5a 7.

D.1.2.6. El material de vidrio puede sustituirse por material desechable no toxico. No debe usarse material de vidrio dafado
por la esterilizacién repetida y éste debe ser quimicamente inerte.

D.1.3. Control de calidad.

D.1.3.1. El laboratorio debe tener claramente definido un sistema de control de calidad para asegurar que los materiales,
equipos, reactivos, medios de cultivo y técnicas sean adecuados para la prueba.

D.1.4. Materiales.



D.1.4.1. Pipetas bacterioldgicas para distribuir 10 mL y 1 mL (o si es necesario de 11 mL y 2 mL), con tapdn de algodon. Las
pipetas pueden ser graduadas en volumenes iguales a una décima de su volumen total;

D.1.4.2. Frascos de vidrio de 250 mL con tapon de rosca;

D.1.4.3. Utensilios esterilizables para la obtencion de muestras: cuchillos, pinzas, tijeras, cucharas, espatulas, etc.;
D.1.4.4. Tubos de cultivo 20 x 200 mm y de 16 x 160 mm, con tapones metalicos o de rosca;

D.1.4.5. Campanas de fermentacion (tubos de Durham);

D.1.4.6. Gradillas de plastico o metal, y

D.1.4.7. Asa de platino o nicromel de aproximadamente 3 mm de diametro.

D.1.5. Medios de cultivo y reactivos.

Los reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico.

D.1.5.1. Solucién reguladora de fosfatos (solucion concentrada).

Ingrediente Cantidad
Fosfato monopotasico. 340¢9
Agua. 10L

D.1.5.1.1. Preparacion.

D.1.5.1.1.1. Disolver 34.0 g de fosfato monopotasico en 500 mL de agua y ajustar el pH a 7.2 con solucién reguladora de
hidroxido de sodio 0.01 N o una disolucion de HCI 0.01N segun se requiera;

D.1.5.1.1.2. Llevara 1L con agua;

D.1.5.1.1.3. Esterilizar durante 15 min a 121 £1.0°C;

D.1.5.1.1.4. Conservar en refrigeracion (solucion concentrada);

D.1.5.1.1.5. Tomar 1.25 mL de la solucién concentrada y llevar a 1 L con agua;

D.1.5.1.1.6. Distribuir en porciones de 99, 90 y 9 mL para tener disponible cuando se requiera realizar dilucién de la
muestra;

D.1.5.1.1.7. Esterilizar durante 15 min a 121 +1°C;

D.1.5.1.1.8. Después de la esterilizacion, el pH y los volumenes finales de la solucion de trabajo deben ser iguales a los
iniciales, y

D.1.5.1.1.9. Si este diluyente no es usado inmediatamente, almacenar en lugar obscuro a una temperatura entre 0 a 5°C en
un tiempo no mayor de un mes, en condiciones tales que no alteren su volumen o composicion.

D.1.5.2. Caldo lactosado (medio de enriquecimiento para agua potable y hielo).

Ingrediente Medio de concentracién 1.5 Medio de concentracion sencilla
Extracto de carne. 45¢g 30g
Peptona de gelatina. 759 509
Lactosa. 759 50¢9
Agua destilada. 1000.0 mL 1000.0 mL




D.1.5.2.1. Preparacion.

D.1.5.2.1.1. Disolver los ingredientes en 1 L de agua, calentando si es necesario o el medio completo deshidratado,
siguiendo las instrucciones del fabricante;

D.1.5.2.1.2. Ajustar el pH final con disolucién de hidroxido de sodio 0.01 N o una disolucién de HCI 0.01N segun se
requiera, de tal manera que después de la esterilizacion éste sea de 6.9 £0.2 a 25°C;

D.1.5.2.1.3. Distribuir en volimenes de 10 mL en tubos con dimensiones de 16 x 160 mm el medio de concentracion
sencillay de 20 mL en tubos de 20 x 200 mm el medio de concentracién 1.5, cada tubo debe tener campana de fermentacion;

D.1.5.2.1.4. Esterilizar en autoclave por 15 min a 121 £1.0°C;

D.1.5.2.1.5. Enfriar rapidamente para evitar una exposicién excesiva al calor. El aspecto del caldo es claro y de color beige,

D.1.5.2.1.6. Se puede utilizar una concentracién doble del medio de cultivo, en cuyo caso se emplearan 10 mL del caldo
preparado, cuando se agreguen 10 mL de la muestra.

D.1.5.3. Caldo lauril sulfato triptosa (medio de enriquecimiento selectivo).

Ingrediente Medio de Medio de concentracion
concentracion 1.5 sencilla
Triptosa. 30049 20049
Lactosa. 759 509
Fosfato dipotasico. 4125¢g 2759
Fosfato monopotasico. 4125¢g 2759
Cloruro de sodio. 75049 50¢9
Lauril sulfato de sodio. 0.15¢g 0149
Agua destilada. 10L 10L

D.1.5.3.1. Preparacion

D.1.5.3.1.1. Disolver los componentes en 1 L de agua, calentando si es necesario o cuando utilice medio de cultivo
deshidratado sigua las instrucciones del fabricante;

D.1.5.3.1.2. Ajustar el pH, de tal manera que después de la esterilizacion éste sea de 6.8 +0.2 a 25°C;

D.1.5.3.1.3. Distribuir en volimenes de 10 mL en tubos con dimensiones de 16 x 160 mm el medio de concentracion
sencilla 'y de 20 mL en tubos de 20 x 200 mm, el medio de concentracion 1.5, cada tubo debe tener campana de fermentacion
(Durham);

D.1.5.3.1.4. Esterilizar en autoclave por 15 min a 121 £1.0°C;
D.1.5.3.1.5. Se recomienda almacenar en refrigeracion el medio una vez preparado;

D.1.5.3.1.6. Las campanas de fermentacion no deben de contener burbujas de aire una vez atemperadas después de la
esterilizacion;

D.1.5.3.1.7. Alternativamente a las campanas de Durham, utilizar purpura de bromocresol a una concentracion de 0.01 g/L
al caldo de lauriltriptosa, la produccién de acido se observara por el vire de este indicador, y

D.1.5.3.1.8. Se puede utilizar una concentracion doble del medio de cultivo, en cuyo caso se emplearan 10 mL de caldo
preparado, cuando se agreguen 10 mL de muestra.

D.1.5.4. Caldo bilis verde brillante (medio de confirmacioén).

Ingrediente | Cantidad |



Peptona. 10049
Lactosa. 10049
Sales biliares. 20.0g
Verde brillante. 0.0133 g
Agua. 10L

D.1.5.4.1. Preparacion.

D.1.5.4.1.1. Disolver los componentes o el medio completo deshidratado en agua, calentar si es necesario;

D.1.5.4.1.2. Ajustar el pH, de tal manera que después de la esterilizacion éste sea de 7.2 a 25°C;

D.1.5.4.1.3. Distribuir el medio en cantidades de 10 mL en tubos de 16 X 160 mm conteniendo campana de fermentacion;
D.1.5.4.1.4. Esterilizar en autoclave por 15 min a 121 £1.0°C,y

D.1.5.4.1.5. Las campanas de fermentacion no deben contener burbujas de aire después de la esterilizacién.

D.1.5.5. Caldo EC.

Ingrediente Medio de concentracion
sencilla
Triptosa. 20049
Lactosa. 5049
Fosfato dipotasico. 40g
Fosfato monopotasico. 15¢9
Cloruro de sodio. 50¢9
Mezcla de sal de bilis. 15¢9
Agua destilada. 1.0L

D.1.5.5.1. Preparacion.

D.1.5.5.1.1. Disolver los componentes en 1 L de agua, calentando si es necesario o cuando utilice medio de cultivo
deshidratado sigua las instrucciones del fabricante;

D.1.5.5.1.2. Distribuir en volimenes de 10 mL en tubos con dimensiones de 16 x 160 mm cada tubo debe tener campana de
fermentacion (Durham) invertida;

D.1.5.5.1.3. Ajustar el pH, de tal manera que después de la esterilizacion éste sea de 6.9 £0.2 a 25°C;

D.1.5.5.1.4. Esterilizar en autoclave por 12 min a 121 £1.0°C,y

D.1.5.5.1.5. Se recomienda almacenar en refrigeracion el medio una vez preparado.

D.1.6. Aparatos e instrumentos.

D.1.6.1. Horno para esterilizar que alcance una temperatura minima de 170°C, con termémetro calibrado y/o verificado;

D.1.6.2. Incubadora que evite variaciones mayores a 0.5°C y termémetro calibrado y/o verificado;



D.1.6.3. Incubadora con recirculacion de agua que evite variaciones mayores a 0.5°C y termémetro calibrado y/o verificado;
D.1.6.4. Termémetro de maximas y minimas;

D.1.6.5. Autoclave que alcance una temperatura minima de 121 +1.0°C con termémetro calibrado y/o verificado, y

D.1.6.6. Potenciometro con una escala minima de 0.1 unidades de pH a 25°C.

D.1.7. Recomendaciones generales previas al analisis de la muestra.

Las muestras en frascos con un espacio vacio (de al menos 2.5 cm), pueden homogeneizarse por inversion rapida 25
veces. Las muestras en frascos que tengan de a % de lleno, deberan agitarse 25 movimientos de arriba abajo en un arco de 30
cm, completados en un tiempo de 7 s, para asegurar una unidad analitica representativa.

Como alternativa al uso de campanas de fermentacion (Durham) utilizar purpura de bromocresol a una concentracién de
0.01 g/L al medio de cultivo, la produccion acida se observara por el vire de este indicador.

D.1.8. Procedimiento.
D.1.8.1. Coliformes totales presuntivo.

D.1.8.1.1. Inoculacion. Agitar la muestra. Transferir volimenes de 10 mL de muestra a cada uno de 5 tubos con 20 mL de
caldo lactosado de mayor concentracion o caldo lauril sulfato triptosa de concentracion 1.5 mL, 1.0 mL y 0.1 mL de muestra a
cada uno de los tubos de las series de 5 respectivamente con 10 mL de caldo lactosado de concentracién sencilla o caldo lauril
sulfato triptosa con purpura de bromocresol.

D.1.8.1.2. Incubacion. Incubar los tubos a 35°C. Examinar a las 24 +2 h y observar si hay formacién de gas o la formacion de
gas no se observa en este tiempo, incubar por 48 +2 h.

D.1.8.2. Coliformes totales confirmativo.

De cada tubo de la prueba con caldo lactosado o caldo lauril sulfato triptosa con purpura de bromocresol que muestre
hidrolisis del medio y formacién de gas, agitar y tomar una azada, procediendo a sembrar en un nimero igual de tubos con
medio de confirmacidn, caldo bilis verde brillante incubar a 35 +0.5°C por 24 +2 h, o si la formacion de gas no se observa en
este tiempo, incubar por 48 £2 h.

D.1.8.3. Coliformes fecales confirmativo.

Como una alternativa de cada tubo que muestre hidrolisis del medio o formacion de gas, agitar y tomar una azada,
procediendo a sembrar en un numero igual de tubos con medio EC.

D.1.9. Expresion de los resultados

Considerar los tubos del procedimiento coliformes totales confirmativo del medio bilis verde brillante en que se observe
formacion de gas, después del periodo de incubacion requerido y buscar el NMP de coliformes totales/100 mL (véase Tabla
A1.1).

Considerar los tubos del procedimiento coliformes fecales confirmativo del medio EC en que se observe formacién de gas,
después del periodo de incubacion requerido y buscar el NMP de coliformes fecales/100 mL (véase Tabla A.1.1.).

D.1.10. Consideraciones generales.
D.1.10.1. Cuando sélo una dilucidon muestra tres tubos positivos, elegir ésta y las diluciones mayores posteriores.

D.1.10.2. Cuando mas de una dilucidon muestra tres tubos positivos y la ultima da menos de ftres, elegir esta ultima y las dos
diluciones anteriores mas bajas.

D.1.10.3. Cuando en ninguna dilucion hay tres tubos positivos y éstos se encuentran en mas de tres diluciones, seleccionar
las dos diluciones mayores positivas y la siguiente.

D.1.10.4. Cuando los tubos positivos sélo se encuentran en la muestra sin diluir (10 mL) y en la primera diluciéon (1 mL),
seleccionar las tres primeras diluciones para el calculo del NMP.



D.1.10.5. En cada caso se obtiene un nimero de tres cifras, lo cual es representado (véase tabla A.1.1.). En la columna que
indica el niumero de tubos positivos se busca el indice del NMP.

D.1.10.6. La técnica de NMP puede admitir gran cantidad de variaciones. Los resultados obtenidos con esta técnica deben
ser utilizados con precaucion.

D.1.10.7. Evitar imprecisiones en los conteos debidos a descuido o fallas para reconocer colonias.
D.1.11. indices de reproducibilidad y repetibilidad.

La precision del analista debera estar dentro de un 5% y entre analistas del 10%.

D.1.12. Informe de prueba.

D.1.12.1. Informar como:

NMP Coliformes totales/100 mL.

NMP Coliformes fecales/100 mL.

Tabla. D.1.- NMP para 100 mL de muestra cuando se utilizan 5 porciones en cada una de 3 diluciones
con series geométricas.

No. de Tubos Positivos No. de Tubos Positivos No. de Tubos Positivos No. de Tubos Positivos No. de Tubos Positivos No. de Tubos Positivos

10 1.0 0.1 N 10 1.0 0.1 N 10 1.0 0.1 N 10 1.0 0.1 N 10 1.0 0.1 N 10 1.0 0.1 N
m m m M m m m M m m m M m m m M m m m M m m m M
L L L P L L L P L L L P L L L P L L L P L L L P
0 0 0 <1.8 1 0 0 2 2 0 0 45 3 0 0 7.8 4 0 0 13 5 0 0 23
0 0 1 1.8 1 0 1 4 2 1] 1 6.8 3 0 1 1 4 0 1 17 5 0 1 31
0 0 2 36 1 0 2 [ 2 0 2 9.1 3 0 2 13 4 0 2 21 5 0 2

0 0 3 54 1 0 3 8 2 0 3 12 3 0 3 16 4 0 3 25 5 0 3 58
0 0 4 7.2 1 0 4 10 2 0 4 14 3 0 4 20 4 0 4 30 5 0 4 76
0 0 5 9.0 1 0 5 12 2 0 5 16 3 0 5 23 4 0 5 36 5 0 5 95
0 1 0 1.8 1 1 0 4 2 1 0 6.8 3 1 0 1 4 1 0 17 5 1 0 33
0 1 1 36 1 1 1 6.1 2 1 1 9.2 3 1 1 14 4 1 1 21 5 1 1

0 1 2 5.5 1 1 2 81 2 1 2 12 3 1 2 17 4 1 2 26 5 1 2

0 1 3 73 1 1 3 10 2 1 3 14 3 1 3 20 4 1 3 31 5 1 3

0 1 4 9.1 1 1 4 12 2 1 4 17 3 1 4 23 4 1 4 35 5 1 4 110
0 1 5 1" 1 1 5 14 2 1 5 19 3 1 5 27 4 1 5 42 5 1 5 130
0 2 0 37 1 2 0 6.1 2 2 0 9.3 3 2 0 14 4 2 0 22 5 2 0 49
0 2 1 55 1 2 1 8.2 2 2 1 12 3 2 1 17 4 2 1 26 5 2 1 70
0 2 2 74 1 2 2 10 2 2 2 14 3 2 2 20 4 2 2 32 5 2 2 95
0 2 3 9.2 1 2 3 12 2 2 3 17 3 2 3 24 4 2 3 38 5 2 3 120
0 2 4 1" 1 2 4 15 2 2 4 19 3 2 4 27 4 2 4 5 2 4 150
0 2 5 13 1 2 5 17 2 2 5 22 3 2 5 31 4 2 5 50 5 2 5 180
0 3 0 5.6 1 3 0 83 2 3 0 12 3 3 0 17 4 3 0 27 5 3 0 79




0 3 1 74 1 3 1 10 2 3 1 14 3 3 1 21 4 3 1 33 5 3 1 110
0 3 2 9.3 1 3 2 13 2 3 2 17 3 3 2 24 4 3 2 39 5 3 2 140
0 3 3 1" 1 3 3 15 2 3 3 20 3 3 3 28 4 3 3 45 5 3 3 180
0 3 4 13 1 3 4 17 2 3 4 22 3 3 4 3 4 3 4 52 5 3 4 210
0 3 5 15 1 3 5 19 2 3 5 25 3 3 5 35 4 3 5 59 5 3 5 250
0 4 0 75 1 4 0 1 2 4 0 15 3 4 0 21 4 4 0 34 5 4 0 130
0 4 1 9.4 1 4 1 13 2 4 1 17 3 4 1 24 4 4 1 40 5 4 1 170
0 4 2 1" 1 4 2 15 2 4 2 20 3 4 2 28 4 4 2 47 5 4 2 220
0 4 3 13 1 4 3 17 2 4 3 23 3 4 3 32 4 4 3 54 5 4 3 280
0 4 4 15 1 4 4 19 2 4 4 25 3 4 4 36 4 4 4 62 5 4 4 350
0 4 5 17 1 4 5 22 2 4 5 28 3 4 5 40 4 4 5 69 5 4 5 430
0 5 0 9.4 1 5 0 13 2 5 0 17 3 5 0 25 4 5 0 M 5 5 0 240
0 5 1 1" 1 5 1 15 2 5 1 20 3 5 1 29 4 5 1 5 5 1 350
0 5 2 13 1 5 2 17 2 5 2 23 3 5 2 32 4 5 2 56 5 5 2 540
0 5 3 15 1 5 3 19 2 5 3 26 3 5 3 37 4 5 3 64 5 5 3 920
0 5 4 17 1 5 4 22 2 5 4 29 3 5 4 M 4 5 4 72 5 5 4 1600
0 5 5 19 1 5 5 24 2 5 5 32 3 5 5 45 4 5 5 81 5 5 5 >1060

Fuente: AOAC 18a.. Edicién. Revision 2, 2007.
D.2. Determinacioén coliformes fecales, Método de sustrato cromogénico.
D.2.1. Fundamento.

Este método de prueba, se basa en la deteccion de E. coli en agua potable, fuentes de abastecimiento, agua de uso
recreativo, agua envasada y hielo. Cuando el reactivo (comercialmente disponible) es adicionado a la muestra e incubado a
37°C £ 0.5°C por 24 h. Esta prueba detecta, 1 UFC de E. coli/100 mL. La fluorescencia se produce cuando E. coli metaboliza el
indicador nutritivo. EI medio puede utilizarse como presencia/ausencia o por cuantificacion de: 5 tubos, 10 tubos, series de 15
tubos o el sistema de charolas de cuantificacion (comercialmente disponibles).

D.2.2. Medios de cultivo y reactivos.

Medio que contiene el sustrato cromogénico definido (comercialmente disponible).
Los reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico.

D.2.3. Materiales.

D.2.3.1. Vasos estériles no fluorescentes;

D.2.3.2. Charolas con 51 celdas de un solo tamario o;

D.2.3.3. Charolas con 48 celdas pequeias y 48 celdas grandes;

D.2.3.4. Tubos de ensaye de 20 x 150 mm, y

D.2.3.5. Tubos de ensaye de 16 x 150 mm.

D.2.4. Aparatos e instrumentos.

D.2.4.1. Selladora de charolas de cuantificacién (comercialmente disponibles);



D.2.4.2. Lampara de luz UV de 6 watts con una longitud de onda de 366 nm;
D.2.4.3. Incubadora a 37°C +0.5°C de aire o bafio de agua, y

D.2.4.4. Termdémetro con variaciones de +0.5°C con un intervalo de 10°C a 50°C calibrado y/o verificado.
D.2.5. Procedimiento.

Interferencia: La presencia de Bacillus spp puede interferir con la prueba en muestras de agua con una conductividad por
arriba de 20,000 puSiemens/cm a 25°C. Por lo que es necesario hacer una dilucién 1:10 con agua estéril.

D.2.5.1. Presencia/Ausencia.

D.2.5.1.1. Las muestras deben alcanzar una temperatura ambiente (18°C a 30°C).

D.2.5.1.2. Separar cuidadosamente un paquete (que contiene el reactivo) de la tira.

D.2.5.1.3. Golpear el paquete para asegurarse que todo el polvo se vaya al fondo.

D.2.5.1.4. Abrir el paquete rompiendo la parte superior de la linea punteada. No tocar la parte expuesta de la misma.

D.2.5.1.5. Agregar el reactivo a 100 mL de una muestra de agua, la cual esta en un recipiente estéril, transparente y no
fluorescente o comercialmente disponible.

D.2.5.1.6. Cubrir y sellar asépticamente el recipiente.
D.2.5.1.7. Agitar hasta disolucion del polvo.
D.2.5.1.8. Incubar por24 ha41°C £0.5°C.

D.2.5.1.9. Observar la fluorescencia a las 24 h con la lampara de UV de 6 watts y 366 nm de longitud onda en un cuarto
oscuro. Asegurarse que la luz se encuentre alejada de sus ojos y dirigida hacia la muestra. Si se observa fluorescencia, se
confirma entonces la presencia de coliformes fecales.

D.2.5.1.10. Si la muestra se incuba por mas de 28 h, aplicar lo siguiente: Si no hay fluorescencia después de 28 h, se
considera una prueba negativa valida. Si hay fluorescencia después de 28 h, se considera como un resultado invalido.

D.2.5.2. NMP.- Procedimiento de enumeracion para 100 mL de muestra.

D.2.5.2.1. Las muestras deben alcanzar una temperatura ambiente (18°C a 30°C).

D.2.5.2.2. Separar cuidadosamente un paquete (que contiene el reactivo) de la tira.

D.2.5.2.3. Golpear el paquete para asegurarse que todo el polvo se vaya al fondo.

D.2.5.2.4. Abrir el paquete rompiendo la parte superior de la linea punteada. No tocar la parte expuesta de la misma.

D.2.5.2.5. Agregar el reactivo a 100 mL de una muestra de agua, la cual estd en un recipiente estéril, transparente y no
fluorescente o comercialmente disponible.

D.2.5.2.6. Cubrir y sellar asépticamente el recipiente.
D.2.5.2.7. Agitar hasta disolucion del polvo.

D.2.5.2.8. Vaciar la muestra con el reactivo dentro de la charola de cuantificacion, evitar el contacto con la hoja de la charola
y el sello (consultar el instructivo del reactivo).

D.2.5.2.9. Incubar 24 ha41°C + 0.5°C.

D.2.5.2.10. Seguir las mismas instrucciones de interpretacion en los siguientes incisos (véase A.2.5.1.9. y A25.1.10.) y
contar el numero de celdas positivas (fluorescencia). Interpolar en las tablas (véase tabla A.3.1.y A.3.2.), proporcionada por el
fabricante para determinar el NMP de E. coli/100 mL. EIl NMP en 100 mL de muestra equivale, en un 95% de confianza a las
UFC presentes en 100 mL.

D.2.5.3. NMP. Serie de 5 tubos con 20 mL y 10 tubos con 10 mL



D.2.5.3.1. Las muestras deben alcanzar una temperatura ambiente (18°C a 30°C).
D.2.5.3.2. Separar cuidadosamente un paquete (que contiene el reactivo) de la tira.

D.2.5.3.3. Golpear el paquete para asegurarse que todo el polvo se vaya al fondo.

D.2.5.3.4. Abrir el paquete rompiendo la parte superior de la linea punteada. No tocar la parte expuesta de la misma.

D.2.5.3.5. Agregar el reactivo a 100 mL de una muestra de agua, la cual esta en un recipiente estéril, transparente y no
fluorescente o comercialmente disponible.

D.2.5.3.6. Cubrir y sellar asépticamente el recipiente.
D.2.5.3.7. Agitar hasta disolucion del polvo.

D.2.5.3.8. Transferir 20 mL a cada uno de los 5 tubos 0 10 mL a cada uno de 10 tubos de la muestra con el reactivo.
Asegurarse que los tubos no emitan fluorescencia por si mismos.

D.2.5.3.9. Incubar24 ha 41°C £ 0.5°C.

D.2.5.3.10. Seguir las mismas instrucciones de interpretacion en los siguientes incisos (véase A.2.5.1.9.y A251.10.)y
contar el numero de celdas positivas (fluorescencia). Referirse en las tablas (véase Tabla A.2.1.y A.2.2.), para el NMP de E.
coli/100 mL.

D.2.5.3.11. NMP. Serie de 15 tubos de dilucion.
D.2.5.4. Muestra directa.

D.2.5.4.1. Agregar un reactivo de sustrato cromogénico definido a un frasco (estéril) que contenga 100 mL de la muestra.
Cerrar y homogeneizar hasta disolucion del polvo.

D.2.5.4.2. Pipetear 5 veces 10 mL de la mezcla anterior y colocarlos en cada uno de 5 tubos de 20 x 150 mm con tapén de
rosca, cerrar e identificar.

D.2.5.5. Muestra diluida 1:10.

D.2.5.5.1. Separar cuidadosamente un paquete (que contiene el reactivo) de la tira.

D.2.5.5.2. Golpear el paquete para asegurarse que todo el polvo se vaya al fondo.

D.2.5.5.3. Abrir el paquete rompiendo la parte superior de la linea punteada. No tocar la parte expuesta de la misma.

D.2.5.5.4. Agregar el reactivo del paquete con el sustrato cromogénico definido a un frasco estéril que contenga 100 mL de
agua estéril (desionizada o destilada). Tapar y mezclar hasta disolucion del reactivo. Pipetear 9 mL de esta mezcla a cada uno
de 10 tubos de 16 x 150 mm con tapon de rosca estériles (5 tubos para la diluciéon 1:10 y 5 para la dilucion 1:100) e
identificarlos.

D.2.5.5.5. Pipetear 1 mL de la muestra (esto constituye una muestra diluida 1:10) dentro de cada uno de los primeros 5
tubos, preparados como se indic6 anteriormente.

D.2.5.5.6. Cerrar y mezclar.
D.2.5.6. Dilucién 1:100.

D.2.5.6.1. Pipetear 10 mL de la muestra homogeneizada a un frasco estéril que contenga 90 mL de agua estéril
(desionizada o destilada). Cerrar y homogeneizar. Pipetear 1.0 mL de esta dilucion dentro de cada uno de los 5 tubos restantes,
preparados como anteriormente se indico.

D.2.5.6.2. Tapar y mezclar.
D.2.5.7. Diluciones adicionales.

D.2.5.7.1. Para cualquier dilucion adicional, seguir los lineamientos descritos en D.2.5.6.1. tomando en cuenta el grado de
dilucién pretendido.



D.2.5.8 Incubacion.

D.2.5.8.1. Incubar las series de tubos inoculados a 41°C £0.5°C por 24 h. Al cabo de este tiempo observar con una lampara
de luz UV de 6 watts con una longitud de onda de 366 nm. Determinar el NMP de E. coli/100 mL (véase Tabla A.3.3.)

D.2.6. Expresion de los resultados.
D.2.6.1. Calculos.

D.2.6.1.1. Para determinar presencia de coliformes fecales o ausencia de coliformes fecales no hay calculos que realizar.

D.2.6.1.2. Para la cuantificacion referirse a las tablas de NMP correspondientes. Considerar en los calculos la diluciéon
cuando proceda.

D.2.6.2. Interpretacion de resultados.
D.2.6.2.1. Si se observa fluorescencia en los frascos, tubos o charolas, se confirma entonces la presencia de E. coli.
D.2.6.3. Criterios de validez de la prueba.

D.2.6.3.1. Revisar y registrar las temperaturas de las incubadoras diariamente, a fin de asegurarse que se encuentran
dentro de los limites establecidos en D.2.5.8.1.

D.2.6.3.2. Debera llevarse a cabo un control de calidad en cada nuevo lote de reactivo, el cual consiste en el siguiente
protocolo:

D.2.6.3.3. Para cada tipo de cepa ATCC enlistadas mas adelante, estriar en agar.

D.2.6.3.4. De cada cepa bacteriana, tomar una asada de 1 pL de cada colonia e inocular un tubo de ensaye con 5 mL de
agua desionizada estéril. Cerrar y agitar completamente.

D.2.6.3.5. A continuacion tomar una asada de 1 uL del tubo de ensayo y usar para inocular un frasco con 100 mL de agua
desionizada o destilada estéril debidamente etiquetada. Seguir los siguientes pasos:

D.2.6.3.5.1. Las muestras deben alcanzar una temperatura ambiente (18°C a 30°C);

D.2.6.3.5.2. Separar cuidadosamente un paquete (que contiene el reactivo) de la tira;

D.2.6.3.5.3. Golpear el paquete para asegurarse que todo el polvo se vaya al fondo;

D.2.6.3.5.4. Abrir el paquete rompiendo la parte superior de la linea punteada. No tocar la parte expuesta de la misma;

D.2.6.3.5.5. Agregar el reactivo a 100 mL de una muestra de agua, la cual esta en un recipiente estéril, transparente y no
fluorescente o comercialmente disponible;

D.2.6.3.5.6. Cubrir y sellar asépticamente el recipiente;
D.2.6.3.5.7. Agitar hasta disolucion del polvo;
D.2.6.3.5.8. Incubar por 24 h a 41°C £0.5°C,y

D.2.6.3.5.9. Observar la fluorescencia a las 24 h con la lampara de UV de 6 watts y 366 nm de longitud de onda en un cuarto
oscuro. Asegurarse que la luz se encuentre alejada de sus ojos y dirigida hacia la muestra. Si se observa fluorescencia, se
confirma entonces la presencia de enterococos fecales.

D.2.6.3.5.10. Si la muestra se incuba por mas de 28 h, aplicar lo siguiente: Si no hay fluorescencia después de 28 h, se
considera una prueba negativa valida. Si hay fluorescencia después de 28 h, se considera como un resultado invalido.

D.2.6.3.5.11. Comparar los resultados de esta prueba con los resultados esperados (véase Tabla D.2.1)

Tabla.- D.2.1 Resultados esperados del control

Control ATCC Resultados esperados




Enterococcus faecium 335667 Fluorescencia

Serratia marcescens (Gram ) 43862 No fluorescencia

Aerococcus viridians (Gram +) 10400 No fluorescencia

D.2.7. Informe de prueba.

Informar como presencia/ausencia o el resultado basado en el calculo de la densidad de E. coli determinado en la tabla de
NMP apropiada.

D.3. Determinacioén de Microcistina, Método inmunoenzimatico.

D.3.1. Fundamento.

Este método describe el Ensayo inmunoenzimatico competitivo de enzimas-ligada (ELISA). En la prueba, la toxina
microcistina en la muestra compite con la enzima (peroxidasa horseradish)- etiquetada a microcistina para un nimero limitado
de sitios de enlace en la superficie interior de los pocillos de ensayo. Después de una etapa de lavado simple, el resultado de
la competencia se visualiza en una etapa de desarrollo de Color. Como con todos los inmunoensayos competitivos de
muestras, la concentracion es inversamente proporcional al desarrollo del color.

Color mas oscuro = concentracion mas baja
Color mas ligero = concentracion mayor
Limite de Deteccion

El limite de deteccion (LOD) de este kit es 0.147 ppb. El limite de deteccion fue determina por interpolacién en 81,3%
Conjugado microcistina-enzima (CME)* de una curva estandar. 81,3% CME fue determinado a 3 desviaciones estandar de la
media de una poblacion de muestras de agua negativas.

*100% CME es igual a la cantidad maxima de conjugado microcistina-enzima que esta unido por el anticuerpo en ausencia
de cualquier microcistina en la muestra (es decir, control negativo). % CME= ((OD) de la muestra o calibrador/(OD) del control
negativo) x 100.

D.3.2. Limite de cuantificacion.

El limite de cuantificacion (LOQ) de este kit se valido a 0,175 ppb (cuantificacidn entre el calibrador mas bajo de 0,160 ppb y
0.175 ppb puede ser confiable, pero no se ha validado). El limite de cuantificacion fue determinada por fortificar una poblacion
de las muestras de agua negativos en 0,175 ppb. La recuperacion media fue de 108% con un coeficiente de variacion (CV)
[(desviacion estandar/media) x 100] de 13,6%.

D.3.3. Precision.

Soluciones control de Microcistina-fortificados se analizaron repetidamente dentro de un solo ensayo, y en ensayos
diferentes en distintos dias. Los datos se expresan como %CV tanto para la concentraciéon y recuperado por absorbancia (OD).

D.3.4. Fortalecimiento y Recuperacion.

Seis muestras de agua superficial se reforzaron con microcistina a una concentracion de 1,0 ppb. La recuperacion promedio
fue de 111%, con un CV de 3,6%.

D.3.5. Reactividad cruzada.

Este kit no hace distincidn entre las variantes de toxina microcistina, pero detecta su presencia en diferentes grados. La
tabla adjunta muestra el valor de 50% CME vy el valor para el 81,3% CME limite de deteccion para cuatro microcistina variantes
de toxina y la toxina nodularina. La concentracion es en ppb. El acido humico no interfiere en el ensayo hasta una
concentracion de 100 ppm.

D.3.6. Materiales.
D.3.6.1. Punta desechable para pipeta de 20 pl, 100 pl y 125 pl ajustable con desplazamiento de aire;



D.3.6.2. Rotulador (indeleble);

D.3.6.3. Cinta o Parafim @;

D.3.6.4. Crondmetro (30 min);

D.3.6.5. Agua destilada para preparar solucién de lavado;
D.3.6.6. Material de vidrio para almacenar la solucion de lavado;
D.3.6.7. Pizeta para lavar las tiras con solucién de lavado;
D.3.6.8. Lector de placas de microtitulacion o lector de banda;
D.3.6.9. Lavador de placas de microtitulacién (opcional);

D.3.6.10 Pipeta de doce canales que medira 20 pl, 100 pl y 125 pl (opcional);

D.3.6.11. Rack para Tubos de dilucion (opcional), y
D.3.6.12. Agitador orbital de placas (opcional).
D.3.7. Preparacion de las soluciones.

D.3.7.1. Buffer de lavado:

Para hacer 1 L, afiadir el contenido de un paquete de buffer qufato salino - Tween 20, pH 7,4 (Solucién de lavado de sales)
a 1L de agua destilada. Mezclar a fondo para disolver las sales. Esta se puede almacenar a temperatura ambiente.

D.3.8. Procedimiento.
Lea todas las instrucciones antes de correr el kit.

Deje que todos los componentes alcancen la temperatura ambiente antes de empezar (al menos 30 min con una caja tiras y
reactivos a temperatura ambiente no quitar las tiras de la bolsa con desecante, hasta que se hayan calentado).

Organizar todas las muestras, reactivos y pipetas de manera que los pasos 1y 2 puedan ser realizados en 10 min o menos.

Si hay mas de tres tiras se van a ejecutar a la vez, los 10 min es probable que se exceda, y el uso de una pipeta multicanal
se recomienda (véase "Nota" a continuacion).

Si tres 0 menos tiras se van a ejecutar, utilice un dispositivo desechable de punta de desplazamiento de aire pipeta y una
punta de pipeta limpia para anadir cada calibrador y la muestra a los pocillos.

Solucion diluyente de ensayo, Conjugado, el Substrato y la Solucién Stop puede ser adicionada de la misma manera,
alternativamente, utilizar una pipeta de repeticion con una punta desechable para estos tres reactivos.

Si se utilizan menos de las doce tiras, vuelva a sellar las tiras no necesarias, devolverlas a la bolsa suministrada con el
desecante.

Utilice las marcas de identificacion en el marco de la placa como guia cuando se adicionen las muestras y reactivos. Dos
tiras pueden ser utilizadas para ejecutar el Control Negativo, tres calibradores (C1-C3) y muestras de cuatro, por duplicado.

D.3.8.1. Afadir rapidamente 125 pl de Diluyente de Ensayo microcistina a cada pocillo que sera utilizado, preferiblemente
con una pipeta de repeticiéon o multicanal.

D.3.8.2. Inmediatamente adicionar 20 pl de Control Negativo, 20 pl de cada Calibrador (C1-C3) y 20 pl de cada Muestra
(S1-S8) a sus respectivos pocillos, como se muestra a la izquierda. (Siga este mismo orden de adicién de los reactivos).

No anadir conjugado microcistina-enzima en este paso.

D.3.8.3. Mezclar bien el contenido de los pocillos moviendo el soporte de tira con un rapido movimiento circular sobre la
mesa de trabajo por un total de 20-30 s. Tenga cuidado de que no se derrame el contenido.



NOTA: Para reducir al minimo el tiempo de configuracidon se recomienda que un canal de multiples pipeta se use en las
etapas 1,2, 5,8y 10, cuando mas de 3 tiras se utilizan.

D.3.8.4. Cubrir los pocillos con cinta o Parafilm para evitar la evaporacién e incubar a temperatura ambiente durante 30 min.
Si se dispone de un agitador orbital agitar a 200 rpm.

D.3.8.5. Anadir 100 pl de conjugado microcistina-enzima a cada pocillo. No vacie el contenido de los pocillos o lavar las
tiras en este momento.

D.3.8.6. Mezclar bien el contenido de los pocillos como en el paso 3. Cubra los pocillos con cinta o parafiimy se incuba a
temperatura ambiente durante 30 min. Utilizar agitador orbital si estan disponibles.

D.3.8.7. Después de la incubacion, retire con cuidado la cubierta y agite con fuerza el contenido de los pocillos en un
fregadero u otro recipiente adecuado. Bafiar los pozos completamente con solucion de lavado, y luego agitar para vaciarlo.
Repita este paso de lavado cuatro veces. Sacudir golpeando la placa sobre una toalla de papel para remover la solucién de
lavado lo mejor que sea posible. Alternativamente, utilizar un lavador de placas de microtitulacién con Solucién de Lavado para
una mejor etapa de lavado.

D.3.8.8. Afiadir 100 ul de Substrato a cada pocillo.

D.3.8.9. Mezclar bien el contenido de los pocillos, como en el paso 3. Cubra los pocillos con nueva cinta o parafilm y se
incuba durante 30 min a temperatura ambiente.

Utilice un agitador orbital si estan disponibles.
Precaucion: la Solucién Stop es de HCI 1,0 N Manipular con cuidado.

D.3.8.10. Afiadir 100 pl de Solucién Stop a cada pocillo y mezclar bien. Esta tornara el contenido de los pocillos a color
amarillo.

NOTA: Lea la placa dentro de los siguientes 30 minutos de la adicion de la Solucién Stop.
Como interpretar los resultados.
Medicién espectrofotométrica.

1. Ajustar la longitud de su lector de placas de microtitulacion a 450 nm. (Si tiene la capacidad de longitud de onda dual,
utilice 600, 630 0 650 nm como referencia de longitud de onda).

2. Si el lector de placas no hace auto-cero en el aire, ajustar a cero el instrumento con un blanco de agua en pocillo con 200
pl. Medir y registrar la OD de cada contenido. Alternativamente, mida y registre la OD en cada pocillo, entonces restar la OD del
blanco de agua de cada una de las lecturas.

3. Una curva ajustada semi-logaritmica debera ser usada como curva estandar si el lector de placas de microtitulacién que
se esta utilizando tiene la capacidad de reduccién de datos. Si no, calcular los resultados manualmente como se describe en la
siguiente seccion.

Como calcular los resultados cuantitativos:

1. Después de leer los pozos, promediar la OD de cada set de calibradores y muestras, y calcular el % de conjugado
microcistina-enzima (CME) como sigue:

% CME = (Media OD del Calibrador o Muestra/OD Media del Control Negativo) x 100.

El calculo del % CME se utiliza para igualar diferentes corridas de un ensayo. Mientras que valores netos de OD de los
Controles Negativos, Calibradores y las Muestras pueden diferir de corrida a corrida. La relacion % CME de calibradores y
muestras para el Control Negativo debera permanecer relativamente constante.

El CV para cada par de valores de OD de calibrador y OD de la muestra no debe exceder el 15%.
2. Graficar el % CME de cada calibrador contra la concentraciéon de microcistina en una escala semi-logaritmica.

3. Determinar la concentracion de microcistina de cada muestra mediante la busqueda de su valor % CME y el nivel de
concentracion correspondiente en el grafico.



4. La interpolacion de concentracidon de la muestra es solamente posible si el % CME de la muestra cae dentro del rango de
% CME de los calibradores.

Si el % CME de una muestra es mayor que el valor mas bajo del calibrador, la muestra debera ser reportada como menor de
0,16 ppb. (< 0.16 ppb).

Si el % CME de una muestra es menor que el valor mas alto del calibrador, la muestra debera ser reportada como mas de
2.5 ppb. (>2.5 ppb). Si la concentracién debe determinarse para estas muestras de alto nivel, diluir la muestra 1:8 en agua
destilada. Correr esta dilucion en una repeticion del inmunoensayo. Si el resultado ahora cae dentro del rango de los % CME
de los calibradores, entonces debe multiplicar la concentracion medida en la muestra diluida por un factor de 8.

Tabla D.3.1. Ejemplo de una configuracion tipica placa. (1 x 8 tiras)

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
A NC NC
B C1 C1
C C2 C2
D C3 C3
E S1 S1
F S2 S2
G S3 S3
H S4 S4
Tabla D.3.2. llustracion Calculo Cuantitativo.
Contenido Concentracion
de Pocillos oD OD Media %CV %CME Microcistina (ppb)
Control Negativo. 1.398 1.373 2628 100 NA
1.347
Calibrador 0.16 ppb. 1184 1.181 0.419 86 NA
1177
Calibrador 0.6 ppb. 0.773 0.775 0.274 56.4 NA
0.776
Calibrador 2.5 ppb. 0.246 0.248 1.140 18.1 NA
0.250
Muest 0.573 0.570 0.744 41.5 1.01
uestra. 0.567 . . . .

Los valores actuales pueden variar; estos datos sélo tienen el propdsito de demostracion.

D.3.9. Instrucciones para el Protocolo de ensayo con una mayor sensibilidad.



El protocolo de ensayo siguiente producira un ensayo con valores de calibrador de 0.05, 0.20 y 0.83 ppb. Este protocolo es
adecuado so6lo para muestras incoloras y/o de agua potable, aguas superficiales que contienen materia organica visible que
causa probable interferencia en el ensayo.

NOTA: Todas las precauciones y notas sobre, como ejecutar el ensayo aplican a este formato de ensayo.

Ademas de los elementos mencionados anteriormente, estos elementos adicionales seran necesarios para este protocolo
de analisis:

Punta desechable ajustable para desplazamiento de aire, pipeta que medira 50 y 200 pl.
Tubos de ensayo de vidrio para diluir los calibradores.
Dilucion de Calibradores.

Diluir el Control Negativo y los 3 Calibradores 1:3 en agua destilada, afiadiendo 100 ul de cada Calibrador suministrado
con este kity 200 ul de agua destilada. Etiquetar estas diluciones de Control Negativo, 0,05, 0,20 y 0, 83 ppb. Mezclar bien.

D.3.9.1. Procedimiento.

D.3.9.1.1. Rapidamente anadir 50 pl de Diluyente de la Prueba microcistina a cada pocillo que sera utilizado,
preferiblemente con una pipeta de repeticion o multicanal.

D.3.9.1.2. Inmediatamente, afiadir 50 yl de Control Negativo, 50 pl de cada Calibrador diluido (C1-C3) y 50 pl de cada
Muestra (S1-S8) a su respectivo pocillo. (Siga este mismo orden de adicién para todos reactivos.) No afiadir conjugado
microcistina-enzima en este paso.

D.3.9.1.3. Mezclar bien el contenido de los pocillos moviendo el soporte de tira en un rapido movimiento circular sobre la
mesa de trabajo para un total de 20-30 s. Tener cuidado de no derramar el contenido.

NOTA: Para reducir al minimo el tiempo de configuracidon se recomienda que un canal de multiples pipeta se use en las
etapas 1,2, 5,8y 10, cuando se utilizan mas de 3 tiras.

D.3.9.1.4. Cubrir los pocillos con cinta o Parafilm para evitar la evaporacion e incubar a temperatura ambiente durante 30
min. Si se dispone de un agitador orbital, agitar a 200 rpm.

D.3.9.1.5. Retire con cuidado la cinta o Parafilm y luego anadir 100 ul del Conjugado microcistina enzima a cada pocillo. No
vacie el contenido de los pocillos o lavar las tiras en este momento.

D.3.9.1.6. Mezclar bien el contenido de los pocillos como en el paso 3. Cubra los pocillos con cinta o parafilm y se incuba a
temperatura ambiente durante 30 min. Utilizar agitador orbital si esta disponible.

D.3.9.1.7. Después de la incubacion, retire con cuidado la cubierta y agite con fuerza el contenido de los pocillos en un
fregadero u otro recipiente adecuado. Bafiar los pozos completamente con solucion de lavado, y luego agitar para vaciarlo.
Repita este paso de lavado cuatro veces. Sacudir golpeando la placa sobre una toalla de papel para eliminar la mayor cantidad
posible de Solucién de Lavado. También puede utilizar un lavador de placas de microtitulacién con solucién de lavado para
cada etapa de lavado.

D.3.9.1.8. Ahadir 100 pl de Substrato a cada pocillo.

D.3.9.1.9. Mezclar bien el contenido de los pocillos, como en el paso 3. Cubra los pocillos con nueva cinta o parafilm y se
incuba durante 30 min a temperatura ambiente.

Utilice un agitador orbital si esta disponible.
Precaucioén: la solucién de stop es de HCI 1,0 N. Manipular con cuidado.

D.3.9.1.10. Adadir 100 pl de Solucién de Stop a cada pocillo y mezclar bien. Esta tornara el contenido de los pocillos a color
amarillo.

NOTA: Lea la placa dentro de los 30 min de la adicion de la Solucion de Stop.



Asignacion de valores de calibrador.

En este formato de ensayo, se asignan los valores: bajo, medio y alto de los calibradores de microcistina concentraciones
de 0,05 ppb, 0,2 ppb y 0,83 ppb, respectivamente.

Para la interpretacion y calculo de resultados vea las secciones sobre como Interpretar los resultados y como calcular los
resultados anteriores. La informacion contenida en estas secciones es aplicable a este ensayo, con la excepcién de que los
valores del calibrador son diferentes.

Aspectos destacados:
Deteccion Cuantitativa en Laboratorio de la toxina Microcistina en las aguas Superficiales.
Detecta 0,16 a 2,5 ppb.
Opcion de alta sensibilidad.
Para muestras de agua potable detecta de 0,05 a 0,83 ppb.
Tabla D.3.3. Precision.

Recuperacion (%CV) OD (%CV)
0.25 ppb-1.0 ppb Intra-Assay n=7 1.6%-5.3%
3.9%-5.8%
0.25 ppb-1.0 ppb Intra-Assay n=11 n/a
6.0%-3.6% n/a

Tabla D.3.4. Reactividad Cruzada.

Compuesto 50% CME LOD 81.3% CME
Microcistina LR 0.50 0.15
Microcistina LA 0.81 0.24
Microcistina RR 0.92 0.27
Microcistina YR 1.42 0.44
Nodularia 0.73 0.21

D.4. Determinacion de Giardia.

D.4.1. Fundamento.

Es conocido que la tincion de muestras fecales son los medios mas eficaces para el examen coproldgico para identificar
protozoos intestinales.

Una tincion adecuada facilita la deteccion e identificacion de los quistes y trofozoitos y ofrece un registro permanente de los
protozoos encontrados.

Pequefios protozoos, son a menudo no determinados en los montajes humedos (de muestras no concentradas o
concentradas). Por lo que la técnica tricromica Wheatley para muestras con residuos fecales ofrece ventajas sobres técnicas de
tefiido. Es una modificacion del procedimiento de tincion original de Gomori, es un procedimiento rapido y simple, que produce
uniformemente tinciones de mejor calidad, en la diferenciacién entre los protozoos intestinales, células humanas, levadura y
material del artefacto.



Las muestras generalmente se fijan en portaobjeto utilizando alcohol polivinilico y secandolas utilizando aire seco o por
tratamiento a 60° C. Acido acético-acetato sédico-formol también pueden ser utilizados.

D.4.2. Medios de cultivo y reactivos.

1. Solucién etanol-yodo al 70%: Preparar adicionando cristales de yodo en alcohol al 70% hasta obtener una solucién
oscura. Para su utilizacion, diluir con alcohol al 70% hasta que se obtenga un color marrdn, rojizo oscuro o color té fuerte.

2. Etanol al 70%
3. Tincion Tricromica, disponible comercialmente
4. Etanol-acido al 90%

etanol al 90%. 99,5 ml
Acido acético (glacial). 0,5ml
5. Etanol al 95%
6. Xileno

D.4.3. Procedimiento.
. D.4.3.1 Para muestras fijadas en alcohol polivinilico, colocar el portaobjetos en solucién etanol-yodo al 70%, durante 10

min;

D.4.3.2 Colocar el portaobjeto en etanol al 70% durante 5 min;

D.4.3.3 Retirar y colocar una vez mas el portaobjeto en etanol al 70% durante 3 min;

D.4.3.4 Colocar el portaobjeto en Tincion tricromica durante 10 min;

D.4.3.5 Lavar en sol. Etano-acido al 90% de 1a 3 s;

D.4.3.6 Enjuague varias veces en etanol al 100%, repetir el enjuague dos veces;

D.4.3.7 Colocar el portaobjeto en Xileno durante 10 min;

D.4.3.8 Monte con cubreobjetos usando medio de montaje, y

D.4.3.9 Examinar el frotis microscdpico utilizando el objetivo de 100 X, 200X.

D.4.4. Expresion de los resultados.

D.4.4.1. Calculos.

D.4.4.1.1. Para determinar

Presencia de Giardia

Ausencia de Giardia

No hay célculos que realizar.

D.5. Método para la determinacion de Cloro Residual Libre

D.5.1. Introduccién.

La desinfeccion del agua es un factor esencial para el control de las enfermedades diarreicas y gastrointestinales, de ello
depende que un sistema de abastecimiento de agua mantenga un servicio confiable que, suministre el liquido de calidad
sanitaria adecuado para el uso y consumo humano. La mejor manera de poder garantizar dicha calidad, es mediante el
monitoreo regular de cloro residual libre a través de diferentes metodologias e instrumentos de medicion, del cloro residual libre
en la red municipal de abastecimiento de agua, lo cual nos permitira medir la eficiencia del método de desinfeccion y corregir
de manera inmediata las posibles desviaciones que se detecten. Siempre que los niveles de cloro residual libre se mantengan
dentro de lo sefialado por la Modificacién a la Norma Oficial Mexicana NOM-127-SSA1-1994, Salud Ambiental. Agua para uso y



consumo humano. Limites permisibles de calidad y tratamientos a que debe someterse el agua para su potabilizacion,
podremos disminuir el riesgo de enfermedades de origen hidrico.

D.5.2. Interferencias.

La presencia de residuos flotantes y materia fina, las cuales pueden sedimentarse rapidamente dara lecturas bajas. El color
verdadero, es decir el color del agua debido a sustancias disueltas que absorben luz, causara valores bajos de turbiedad.

Existen algunas fuentes de error como son: la presencia de burbujas en las paredes de la celda, al momento de realizar la
lectura, empafiamiento de las celdas, suciedad del vidrio y los efectos de vibracion alteran la visibilidad superficial de la
muestra originando errores en las lecturas.

D.5.3. Equipo.

D.5.3.1. Kit para determinar cloro residual libre y pH.

D.5.3.2. Componentes del kit para la determinacion de cloro residual, para la determinacién de cloro residual libre y pH.
D.5.3.3. El estuche para determinar cloro residual libre consta de:

D.5.3.3.1. Comparador colorimétrico con dos celdas unidas con escala de medicién. Para la medicion de cloro residual
libre, cuenta con una escala colorimétrica que va de una tonalidad rosa tenue a intenso, con parametros entre 0.0 y 3.0 ppmy
con valores intermedios de 0.2 y 1.5 ppm. Para pH, las tonalidades son de amarillo a rojo con parametros entre 6.8 a 8.2.

D.5.3.3.2. Ambas celdas tienen marcadas en la parte superior el aforo.
D.5.3.3.3. Dos tapas, una para cada celda.

D.5.3.3.4. Reactivo N,N-dietil-p-difenildiamina, en tabletas o a través de dosificador, conteniendo la cantidad exacta para ser
utilizado en el equipo y apropiado para la medicién de cloro residual libre.

D.5.3.3.5. Frasco gotero con solucion o blister con pastillas de rojo fenol.
D.5.3.3.6. Tarjeta blanca que se utiliza de fondo para la lectura de la prueba.

Figura B.1.3.3.1.- Escala de cloro Residual
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D.5.4. Procedimiento.



D.5.4.1. Previo al monitoreo de cloro residual libre y pH, revisar que el kit para el monitoreo de cloro residual y pH, se
encuentre completo y en buenas condiciones es decir, limpio, sin residuos de la lectura anterior, sin ralladuras o fugas.

D.5.4.2. Liberar la llave o grifo de aditamentos conectados, tales como mangueras, a fin de que la determinacion de cloro
residual y pH sea directa y no interfieran en el resultado.

D.5.4.3. Abrir la llave o grifo, dejar correr el agua por un espacio de 30 a 60 s, para garantizar que el agua contenida en la
tuberia ha sido vaciada, ésta podra ser colectada en un recipiente, para evitar su desperdicio.

D.5.4.4. El agua debera provenir directamente del sistema de abastecimiento, no se debera monitorear si el grifo presenta
fugas entre el tambor y el cuello, ya que el agua podra correr por la parte exterior del grifo y contaminar la muestra.

D.5.4.5. Registrar la ubicacion del punto, fecha y hora de muestreo.
D.5.4.6. Enjuagar las celdas con el agua a monitorear por tres veces con agitacion.
D.5.4.7. Llenar con agua a monitorear las dos celdas hasta el aforo sin sobrepasar.

D.5.4.8. Agregar 1 pastilla de N,N-dietil-p-difenildiamina (DPD) a la celda de prueba para cloro residual libre, abriendo la
envoltura con las manos, evitando el contacto de la pastilla con los dedos, en caso de utilizar dosificador, cerciorarse que la
totalidad de la dosis sea colectada en la celda.

D.5.4.9. Agregar 5 gotas de solucion rojo fenol o en su defecto la pastilla, a la celda de prueba de pH.

D.5.4.10. Colocar las tapas a las celdas e invertirlos varias veces para mezclar la solucion y la disolucion de la pastilla y
agitar.

D.5.4.11. Comparar cada celda de prueba con su respectiva escala colorimétrica, colocando un fondo blanco para poder
observar el color que presenta el agua.

D.5.4.12. Registrar el resultado del monitoreo de cloro residual libre y pH.

D.5.4.13. Si la coloracion no alcanza la escala de 0.2 ppm se debera de reportar como menor de 0.2 (<0.2), si por el
contrario la coloracién rebasa la escala de 1.5 ppm se debera registrar como mayor de 1.5 (>1.5).

D.5.4.14. El contenido de las celdas podra arrojarse al drenaje, enjuagar hasta que no contenga residuos y secar el equipo
después de cada determinacion.

D.6. Método para la determinacién de Yodo residual libre.

D.6.1. Método de analisis.

Determinacién de yodo residual in situ, empleando el método colorimétrico, mediante Kit para medicion de yodo residual.
D.6.2. Kit para medicién de yodo residual.

D.6.2.1. Celda de comparacion en acrilico.

D.6.2.2. Celda contenedora para muestra.

D.6.2.3. Reactivo R-0769 BUFFER B&W (60 ml).

D.6.2.4. Reactivo R-0768 IODINE indicador B&W (60 ml).

D.6.2.5. Escobillon para limpieza de celda.

D.6.3. Procedimiento de visita para la determinaciéon de Yodo residual libre.

D.6.3.1. Seleccion de sitios de muestreo. Para cada sistema formal de abastecimiento, se identificaran los sitios donde esté
instalado Yodador, donde se practicara periédicamente el muestreo y determinacion de Yodo residual.

D.6.3.2. Revision del equipo de muestreo. Previo a la visita debera revisarse que el equipo para la determinacién de Yodo
residual se encuentre en buen estado, y que cuente con tapa y con los reactivos R-0768 lodine Indicador B&W (Indicador) y R-
0769 lodine Buffer B&W (Regulador de pH Buffer).



D.6.3.3. Monitoreo de Yodo residual libre. Se realizara el recorrido en las comunidades donde existe Yodador, para realizar
la medicion de Yodo residual correspondientes.

D.6.3.4. Eliminacion de interferencias. Cuando existen aditamentos conectados al grifo, tales como mangueras, es
necesario retirarlos.

D.6.3.5. Eliminacién de agua estancada en toma. El agua que se encuentra en la tuberia que va de la linea de distribucion
en la red al grifo, normalmente esta estatica, por lo que puede no ser representativa. Es necesario dejar correr el agua a flujo
maximo hasta asegurarse que el liquido contenido en la tuberia se haya descargado.

D.6.3.6. Enjuague de la celda. La celda puede contener residuos de la determinacion anterior que pueden interferir en el
resultado, por lo que es necesario enjuagar la celda antes de tomar la muestra, cuando menos dos veces con el agua que se va
a muestrear.

D.6.3.7. Volumen de muestra. Llenar la celda de medicion hasta la marca 11.5 mL y adicionar 5 gotas del reactivo R-0769
lodine Buffer B&W (Regulador de pH Buffer), tapar la celda y agitar por 10 s, posteriormente adicionar 5 gotas del reactivo R-
0768 lodine Indicador B&W (Indicador), tapar nuevamente la celda y agitar. La cantidad de reactivos es especifica para el
volumen de agua de la celda. Al tomar una cantidad de muestra diferente a la que sefiala la celda o si se utiliza menor cantidad
de reactivo, el resultado de la concentracion de Yodo residual de la muestra no sera representativo. Es necesario asegurarse
de llenar la celda hasta la marca y adicionar la cantidad de reactivo adecuado.

D.6.3.8. Limpieza del comparador. También pueden existir alteraciones en la lectura del resultado si existe suciedad o agua
en el comparador, por lo que debera limpiarse antes de la lectura con un papel suave.

D.6.3.9. Lectura. Para obtener un mejor contraste, se debera proceder a la lectura utilizando un fondo blanco, es importante
asegurar que al introducir la celda de medicion en el kit, el lado opaco de esta quede hacia atras.

Proceder a comparar el color en la celda de medicién con los colores patrones.

D.6.3.10. Registro de la lectura. Se debera realizar la anotacion del resultado de la muestra en el formato de monitoreo.
Registrar como ppm.

Al finalizar la medicion debera enjuagarse muy bien la celda con agua, para prolongar la vida util de la celda y evitar
interferencias de color.

D.6.3.11. Registro de resultados. En el formato correspondiente se debera anotar la identificacion del punto de muestreo y
su resultado.

D.7. Método para la determinacién de turbiedad.
D.7.1. Fundamento.

El método se basa en la comparacion entre la intensidad de la luz dispersada por la muestra bajo condiciones definidas y la
intensidad de luz dispersada por una suspension de referencia en condiciones semejantes. Las lecturas se realizan empleando
un turbidimetro de campo, obteniendo una curva patron con una suspension de referencia de formacina preparada bajo
condiciones especificas. El polimero de formacina es la referencia de turbiedad mas aceptada, debido a que es facil prepararlo
y tiene propiedades reproducibles de dispersion de la luz, en comparacion con otros como arcilla o agua turbia natural.

La turbiedad del agua es producida por materias en suspensién, como arcilla, cieno o materias organicas e inorganicas
finamente divididas, compuestos organicos solubles coloreados, plancton y otros microorganismos.

La turbiedad es una expresion de la propiedad éptica que origina que la luz se disperse y absorba en vez de transmitirse en
linea recta a través de la muestra.

D.7.2. Interferencias.

D.7.2.1. La presencia de residuos flotantes y materia fina, las cuales pueden sedimentarse rapidamente daran lecturas
bajas. El color verdadero, es decir el color del agua debido a sustancias disueltas que absorben luz, causara valores bajos de
turbiedad.



D.7.2.2. Existen algunas fuentes de error como son la presencia de burbujas en las paredes de la celda al momento de
realizar la lectura, empafiamiento de las celdas, suciedad del vidrio y los efectos de vibracién alteran la visibilidad superficial de
la muestra originando errores en las lecturas.

D.7.3. Aparatos e Instrumentos.
D.7.3.1. Balanza analitica con sensibilidad de 0.1 mg, calibrada y verificada.

D.7.3.2. Turbidimetro: La sensibilidad del instrumento debe permitir la detecciéon de diferencias de turbiedad de al menos
0.05 unidades y cubrir un intervalo de 0 a 40 unidades. Equipado con lampara de tungsteno o led infrarrojo.

D.7.4. Reactivos y materiales.

D.7.4.1. Sulfato de hidracina (N2H6S04), con una pureza mayor de 99.95% o avalado por la DGN. Compuesto sumamente
toxico con caracteristicas cancerigenas por lo que debe manipularse con extremo cuidado, evitando su inhalacién, ingestion y
contacto con ojos, piel y mucosas.

D.7.4.2. Hexametilentetramina (C6H12N4), con una pureza mayor de 99.95% o avalado por la DGN.

D.7.4.3. Agua libre de turbiedad. Se obtiene filtrando agua destilada a través de un filtro de tamafio de poro de 0.2 ym. O
algunas otras aguas desmineralizadas comerciales que tengan una baja turbiedad. Verificar que tengan una turbiedad
equivalente a la del agua destilada filtrada.

D.7.5. Materiales.

Todo el material volumétrico utilizado en este procedimiento debe ser clase A, verificado y/o calibrado.
D.7.5.1. Matraces volumétricos de 100 mL;

D.7.5.2. Pipetas volumétricas de diferentes volumenes;

D.7.5.3. Celdas de vidrio de cristal incoloro y transparente, deben mantenerse limpios por dentro y por fuera y evitar que se
rayen o estrellen, y

D.7.5.4. Sistema de filtracion con membrana de celulosa de 0.2 um.
D.7.6. Procedimiento.
D.7.6.1. Preparacion de la suspension patréon concentrada de formacina de 400 UNT.

D.7.6.1.1. Solucion I. Pesar 1.000 g con precision de 0.0001 g de sulfato de hidracina (N2H6S04), disolver en agua y aforar
a 100 mL. Esta disolucién es estable un mes.

D.7.6.1.2. Solucién Il. Pesar 10.00 g con precision de 0.0001 g de hexametilentetramina (C6H12N4), disolver en agua y
aforara 100 mL. Esta disolucion es estable un mes.

D.7.6.1.3. Mezclar en un matraz volumétrico de 100 mL, 5 mL de la solucién |y 5 mL de la solucién I, dejar en reposo 24 h a
25 + 3°C y llevar al volumen con agua. Preparar la solucion en cada uso.

D.7.6.2. Preparacion de la suspension patron concentrada de formacina de 40 UNT.
Diluir 10.0 mL de la suspensién patréon concentrada en un matraz volumétrico de 100 mL y aforar con agua.
D.7.6.3. Preparacion de patrones de turbiedad diluidas.

Diluir porciones de la suspension patron de turbiedad con agua. Preparar por lo menos cinco puntos de la curva de
calibracién incluyendo como punto medio de la curva 5 UNT.

NOTA: Pueden utilizarse patrones comerciales con certificado o trazables a patrones nacionales o internacionales.
D.7.7. Calibracién del Turbidimetro.

D.7.7.1. Seguir las instrucciones del fabricante. Si la escala no esta precalibrada, preparar la curva de calibracién para el
rango establecido.



D.7.8. Procedimiento en el sitio de muestreo.

D.7.8.1. Acondicionar el equipo de acuerdo con las instrucciones del fabricante;

D.7.8.2. Colectar un volumen apropiado para la celda del turbidimetro;

D.7.8.3. Asegurar ausencia de burbujas en la celda del aparato;

D.7.8.4. Limpiar la celda con papel éptico o equivalente, evitando dejar residuos adheridos, y
D.7.8.5. Leer la turbiedad directamente de la escala del instrumento.

D.7.9. Expresion de resultados.

D.7.9.1. Reportar los resultados de la siguiente forma con la precision correspondiente.

Margen de turbiedad (UTN) Informe de cifra UTN mas préoxima
01.0 0.05
110 0.1

D.7.9.2. Reportar el resultado como: UTN.
D.7.9.3. Si la turbiedad excede 10 UTN, reportar como: >10 UTN.

D.8. Métodos de prueba para la determinaciéon de antimonio, arsénico, bario, cadmio, cobre, cromo, manganeso,
mercurio, niquel, plomo y selenio por espectrometria de absorciéon atomica.

D.8.1. Fundamento.

El método de absorcion atémica se basa en hacer pasar un haz de luz monocromatica de una frecuencia tal que puede ser
absorbido por el analito que se encuentra presente en forma de vapor atdémico.

La medida de la intensidad luminosa antes y después de su paso por el vapor atdmico permite determinar el % de
absorcion.

La cantidad de absorcion aumenta con la concentracion de los atomos en el medio absorbente, es decir, la medida de la
absorcién aumenta con la concentracion del elemento en la muestra, ya sea que esté en su condicion original o sujeta a
pretratamiento.

D.8.2. Interferencias.

Tabla D.8.2.1.- Principales tipos de interferencias y correcciones en la determinaciéon de metales y
metaloides.

Tipo de interferencia Correccion

La ionizacion quimica de algunos elementos| La adicion de un elemento que sea mas ionizable que el
como el sodio, el potasio, el magnesio y el calcio| analito que se va a determinar por ejemplo el uso del
causa error en la lectura originando mayor o| 6xido o sal de lantano, el cloruro de potasio u otro
menor absorbancia. equivalente.

Cuando en la flama hay presencia de atomos| Estas interferencias pueden ser reducidas o eliminadas
unidos en combinacién molecular, se presenta | utilizando una llama mas oxidante: oxido nitroso-
una disminucion en la absorbancia. Esto puede | acetileno, en lugar de aire-acetileno.

ocurrir cuando la flama no alcanza temperaturas
altas, las cuales son necesarias para disociar las
moléculas o cuando el atomo disociado es
inmediatamente oxidado a un compuesto que no
se disocia mas a esa temperatura de la flama.




La absorcion de fondo se produce debido a que
no todos los materiales de la matriz
necesariamente se atomizan en un 100%. Las
formas moleculares no disociadas de los
materiales de la matriz pueden tener espectros
de absorcion muy ensanchados; las particulas
solidas en la llama pueden dispersar luz en una
amplia regién de longitudes de onda.

Con una fuente continua se puede realizar
automaticamente la correcciéon de fondo empleando una
lampara de arco de deuterio en la zona de ultravioleta o
una lampara de yoduro de tungsteno para las longitudes
de onda visibles.

La correccion de Zeeman se basa en el principio de un
campo magnético en el que se divide la linea espectral en
dos haces de luz linealmente polarizada, paralela y
perpendicular al campo magnético. Se puede comparar la
absorcion en presencia y ausencia de un campo
magnético, siendo la diferencia la absorcion atomica de
interés.

En horno de grafito altas concentraciones de
cloruros pueden causar bajos resultados debido
a que la volatilidad de muchos elementos se
incrementa y el analito se pierde durante el
proceso de pirolisis.

Los efectos de matriz pueden disminuirse parcialmente o
completamente con la optimizaciéon del programa de
temperatura.

El uso de tubos recubiertos piroliticamente y plataformas.

El uso de modificadores quimicos como el nitrato de
magnesio o el fosfato de amonio.

La técnica de adicion de estandar.
Con el uso del corrector de fondo.

D.8.3. Medidas de control de calidad.

D.8.3.1. El coeficiente de correlacién de la curva (r) debera ser > 0.995.

D.8.3.2. Leer en el equipo el blanco de curva y un punto de la curva de calibracion (MCI) antes de iniciar la lectura de las
muestras, después de la lectura de cada 10 muestras y al final del analisis. El resultado debera encontrarse dentro del £+ 10%
del valor esperado. Si dicho valor no se encuentra en el intervalo, interrumpir el analisis y buscar las posibles causas,
posteriormente volver a calibrar y repetir las lecturas del ultimo lote de muestras.

D.8.4. Aparatos e instrumentos.

Los limites de deteccidn, sensibilidad y rangos de trabajo de los metales pueden variar con la matriz y los modelos del
espectrometro de absorcion atomica.

Espectrometro de absorcién atémica calibrado y verificado, equipado con:

D.8.4.1. Flama;

D.8.4.2. Horno de grafito;

D.8.4.3. Generador de hidruros o vapor frio, y/o Sistemas Analizadores Automaticos de Inyeccion de Flujo;
D.8.4.4. Sistema de correccion de fondo;

D.8.4.5. Lamparas de catodo hueco y/o Lamparas multi-elemento y/o Lampara de descarga sin electrodos de cada uno de
los elementos a analizar;

D.8.4.6. Sistema de ventilacion para eliminar el humo y los vapores que son peligrosos para la salud del analista;
D.8.4.7. Fuente de radiofrecuencia en caso de usar lamparas de descarga sin electrodos;

D.8.4.8. Celda de cuarzo para mercurio y celda de cuarzo para otros elementos como arsénico y antimonio;
D.8.4.9. Soporte de la celda;



D.8.4.10. Tubo de aireacion;

D.8.4.11. Frasco de reaccion, botella de 250 mL con un tapén de caucho para mantener el tubo de aireacién;
D.8.4.12. Tubo de secado y tubo de conexion;

D.8.4.13. Automuestreador (opcional);

D.8.4.14. Recirculador de agua para enfriamiento;

D.8.4.15. Balanza analitica con sensibilidad de + 0.1 mg calibrada y/o verificada;

D.8.4.16. Horno de microondas o sistema de reflujo o sistema de digestion abierto.

D.8.4.17. Centrifuga de laboratorio capaz de mantener 1600 rpm, y

D.8.4.18. Micropipetas automaticas de diferentes capacidades; calibradas y/o verificadas.

D.8.5. Material.

Todo el material volumétrico utilizado en este procedimiento debe ser clase A, calibrado y/o verificado. El material utilizado
debe someterse a lavado de acuerdo con las siguientes instrucciones:

D.8.5.1. El jabdn que se use debe ser neutro;
D.8.5.2. Enjuagar perfectamente con agua corriente;

D.8.5.3. Sumergir el material de vidrio o plastico en un recipiente (de preferencia de plastico) que contenga una disolucion
de acido nitrico (HNO3) al 10%;

D.8.5.4. Dejarlo tapado y reposando por un lapso minimo de 2 h;

D.8.5.5. Quitar el exceso de acido nitrico con varios enjuagues (5 o 6 veces) con agua desionizada;
D.8.5.6. Dejar escurrir y secar;

D.8.5.7. Guardar en cuanto esté seco para evitar contaminacién por particulas en el aire, y

D.8.5.8. Para la determinacién de niveles traza de algunos elementos como cadmio es necesario utilizar material exclusivo
y seguir un estricto procedimiento de limpieza como se describe a continuacion:

D.8.5.8.1. Sumergir en una disolucion de acido nitrico (HNO3) al 50% volumen/volumen minimo 2 h, los frascos reservorios
del auto-muestreador del horno de grafito, los viales y todo el material involucrado, enjuagar con agua tipo | varias veces;

D.8.5.8.2. Secar en un ambiente libre de polvo, y
D.8.5.8.3. Tapar con papel parafinado o en bolsas cerradas de plastico.

NOTA: Se observa que el HCI, es mas efectivo para el lavado de material de polietileno o polipropileno, mientras que el
acido nitrico HNO3 es preferible usarlo con el material de PTFE o de vidrio.

D.8.5.9. Viales;

D.8.5.10. Tubos de grafito, cubiertos piroliticamente con plataforma L'vov, preferentemente para elementos de alta y
medianamente volatiles;

D.8.5.11. Matraces volumétricos de diferentes capacidades:
D.8.5.12. Puntas de plastico para micropipetas;

D.8.5.13. Filtros con tamafio de poro de 0.45 ym;

D.8.5.14. Recipientes de polipropileno o PTFE;

D.8.5.15. Embudos de filtracion de diferentes capacidades;



D.8.5.16. Papel filtro de filtracion media, y

D.8.5.17. Material comun de laboratorio (probetas, vasos de precipitados, matraces y pipetas).
D.8.6. Reactivos y disoluciones.

Todos los reactivos deben ser grado analitico a menos que se indique otra especificacion.

D.8.6.1. Aire comprimido libre de agua y libre de particulas, cuyo contenido de oxigeno sea < 20%.
D.8.6.2. Acetileno grado absorcién atémica en acetona.

D.8.6.3. Oxido nitroso de alta pureza grado absorcion atémica, el regulador debe ser no congelable o debe colocarse un
serpentin de calentamiento alrededor del regulador de flujo.

D.8.6.4. Argén o nitrogeno de alta pureza grado absorcién atémica.
D.8.6.5. Agua Tipo I.

D.8.6.6. Disoluciones de estandares de referencia trazables a patrones nacionales o internacionales de cada uno de los
metales.

NOTA: Las disoluciones pueden prepararse a partir de las sales, y deben tener una pureza >99.95%. Todas las sales deben
ser secadas por 1 h a 105°C, a menos que se especifique otra cosa.

D.8.6.7. Disolucion de Nitrato de Magnesio hexahidratado [Mg(NO3)26H20)] de alta pureza (con contenido de metales a
niveles traza).

D.8.6.8. HCI de alta pureza (con contenido de metales a niveles traza).
D.8.6.9. HCI 6 N. Medir 56 mL de HCl y llevar a 100 mL con agua.
D.8.6.10. HCI 4 N. Medir 33 mL de HCl y llevar a 100 mL con agua.

D.8.6.11. Disolucion de HCI al 50%. En un matraz de 1 L, conteniendo de 300 a 400 mL de agua, agregar 500 mL de HCI
concentrado. Llevar al volumen con agua.

D.8.6.12. Acido sulfurico (H2S04) (densidad especifica 1.84).
D.8.6.13. Acido nitrico de alta pureza (HNO3) al 65% v/v (con contenido de metales en niveles traza).
D.8.6.14. Acido nitrico al 50% v/v. Medir 50 mL de (HNO3) en 50 mL de agua.

D.8.6.15. Disolucién de acido nitrico/acido sulfdrico. En un matraz de 1 L, conteniendo de 300 a 500 mL de agua, agregar
58 mL de acido nitrico concentrado de muy baja concentracion de mercurio y 67 mL de acido sulfdrico concentrado. Llevar al
volumen con agua.

D.8.6.16. Acido nitrico (HNO3) (Para la descontaminacion del material).
D.8.6.17. Yoduro de Potasio (KI) de alta pureza (con contenido de metales en niveles traza).

D.8.6.18. Disolucién de yoduro de potasio (KI) al 10% p/v. Disolver 10 g de Kl en agua y 10 g de acido ascorbico, llevar a
100 mL con agua (esta disolucion debe prepararse en el momento de usarse).

D.8.6.19. Acido ascérbico (C6H808).
D.8.6.20. Dicromato de potasio (K2Cr207).

D.8.6.21. Disolucion de dicromato de potasio: Pesar 0.5 g de dicromato de potasio, pasar a un matraz volumétrico de 1 L
que contenga agua, agregar 5 mL de acido nitrico concentrado y 0.5 mL de HCI. Llevar a volumen con agua.

NOTA: Las disoluciones y concentraciones pueden variar segun lo recomendado por el fabricante del equipo de absorcion.

D.8.6.22. Hidroxido de sodio (NaOH).



D.8.6.23 Disolucion de hidroxido de sodio al 1% peso/volumen. Pesar 1 g de hidroxido de sodio y llevar al volumen a 100
mL con agua.

D.8.6.24. Borohidruro de sodio (NaBH4).

D.8.6.25. Disolucion reductora de borohidruro de sodio al 4% peso/volumen en disolucién de hidréxido de sodio (NaOH) al
1% peso/volumen. Pesar 4 g de borohidruro de sodio (NaBH4) en 100 mL de una disolucion de hidréxido de sodio al 1%
peso/volumen. Filtrar al vacio.

NOTA: La concentracién de esta disoluciéon puede variar segun lo recomendado por el fabricante del equipo de absorcion.
D.8.6.26. Disolucion de paladio con niveles traza de metales (de alta pureza).

D.8.6.27. Fosfato de amonio monobasico (NH4H2PO4) con niveles traza de metales (de alta pureza).
D.8.6.28. Sulfato &cido de hidroxilamina [(NH20H) 2H2S04] o Clorhidrato de hidroxilamina (NH20HHCI).

D.8.6.29. Cloruro estanoso (SnClI2) o sulfato estanoso (SnSO4).

D.8.6.30. Disolucion reductora de estaiio. Mezclar 50 mL de acido sulfdrico concentrado con aproximadamente 300 mL de
agua. Enfriar a temperatura ambiente y 15 g de cloruro de sodio, 15 g de sulfato o cloruro de hidroxilamina y 25 g de cloruro o
sulfato estanoso en disolucion; disolver completamente y llevar a 500 mL con agua.

NOTA: Las disoluciones y concentraciones pueden variar segun lo recomendado por el fabricante del equipo de absorcion.
D.8.7. Procedimiento.
D.8.7.1. Preparacion de las muestras.

D.8.7.1.1. Las muestras se pueden analizar directamente por espectrometria de absorcion atémica sin realizar la digestion
si son inodoras, incoloras y transparentes.

D.8.7.1.2. Previo al analisis, adicionar a 100 mL de muestra, 1 mL de acido nitrico (HNO3) de alta pureza. En caso que se
observe un precipitado realizar una digestion adicionando 1 mL de acido nitrico (HNO3) de alta pureza concentrado, calentar a
85°C hasta reducir el volumen a 20 mL cuidando que no hierva.

D.8.7.1.3. Calentar a reflujo por 20 min y transferir a un matraz volumétrico de 50 mL.
D.8.7.1.4. Centrifugar a 1600 rpm por 30 min o dejar reposar toda la noche y analizar el sobrenadante.

D.8.7.1.5. Se puede utilizar el horno de microondas para digerir las muestras si se forma un precipitado al adicionar el acido
nitrico. Proceder de acuerdo a las condiciones recomendadas por el fabricante.

D.8.7.1.6. Preparar un blanco fortificado por cada lote, y una muestra fortificada por cada 10 muestras o por grupo si son
menos.

D.9. Método para la determinacion de Cobre, Manganeso y Bario por la técnica de flama.
D.9.1. Preparacion de disoluciones de Cobre.

D.9.1.1. Disolucion estandar de cobre de 100 mg/L. Tomar 10 mL de la disolucién estandar de 1000 mg/L y depositar en un
matraz volumétrico de 100 mL, que contiene agua desionizada posteriormente agregar 5 mL de acido nitrico (HNO3) de alta
purezay llevar al volumen con agua desionizada.

D.9.1.2. A partir de la disolucion anterior preparar un blanco y 5 puntos de calibracion (véase Tabla D.9.1.).
D.9.2. Preparacion de la curva de calibracion de Cobre.

Tabla D.9.1.- Curva de calibracion de Cobre.

Concentracién (mg/ Volumen de disolucion Volumen de HNO3 Volumen de aforo
L) estandar de 100 mg/L adicionado (mL) con agua (mL)

Blanco de curva 0 2 100




0.25 250 pl 2 100
0.50 500 2 100
1.0 1 mL 2 100
2.0 2mL 2 100
4.0 4mL 2 100

D.9.3. Preparacion de disoluciones de Manganeso.

D.9.3.1 Disolucion estandar de manganeso de 100 mg/L. Medir 10 mL de la disolucién estandar de 1000 mg/L y depositar
en un matraz volumeétrico de 100 mL que contiene agua desionizada, posteriormente agregar 5 mL de acido nitrico (HNO3) de

alta pureza y aforar con agua desionizada.

D.9.3.2. A partir de la disolucion anterior preparar un blanco y 5 puntos de calibracion (véase Tabla D.9.2.).

D.9.4. Preparacion de la curva de calibracion de Manganeso.

Tabla D.9.2.- Curva de calibracion de Manganeso.
Concentracion (mg/ Volumen de disolucion ";’J‘i’c';::l"agz:'n'j83 Volumen de aforo
L) estandar de 100 mg/L con agua (mL)
Blanco de curva 0 2 100
0.10 100 pl 2 100
0.20 200 pl 2 100
0.40 400 pl 2 100
1.0 1 mL 2 100
2.0 2mL 2 100

D.9.5. Preparacion de disoluciones de Bario.

D.9.5.1. Disolucion estandar de Bario de 100 mg/L.

D.9.5.1.1. Disolver 0.1516 g de cloruro de bario (BaCl2) (secar a 250°C por 2 h), adicionar 10 mL de (5 mL agua +5 mL de
HCI), adicionar 10 mL de (5 mL agua +5 mL de HCI) y llevar al volumen de 1000 mL con agua. 1 mL es aproximadamente 100
Mg de bario. A partir de esta disolucion preparar una curva de calibracion (Véase Tabla D.9.3.) (agregar solucion de Cloruro de

Potasio, lantano o cesio (10 mg/mL de potasio K) a los estandares y a las muestras).

Tabla D.9.3.- Curva de calibracién de Bario.

Concentracién en (mg/L) Volumen de disolucién de 100 pg de Volumen de aforo con
Ba agua (mL)
Blanco de curva 0 100
0.25 250 pl 100
0.5 500 pl 100
0.7 700 pl 100
2.0 2mL 100




4.0 4 mL 100

D.9.6. Condiciones de operacion para Cobre, Bario y Manganeso.

D.9.6.1. Cobre: Mezcla de Aire-Acetileno con quemador de 10 cm con nebulizador, longitud de onda 324.7 nm.
D.9.6.2. Manganeso: Mezcla de Aire-Acetileno con quemador de 10 cm con nebulizador, longitud de onda 279.5 nm.
D.9.6.3. Bario: Mezcla de Oxido nitrosoAcetileno con quemador de 5 cm con nebulizador, longitud de onda 553.6 nm.

D.9.7. Ajustar el espectrofotometro de acuerdo a las recomendaciones del fabricante, encender la lampara y dejar calentar
al menos 15 min las lamparas de catodo hueco y al menos 45 min las lamparas de descarga sin electrodos. Usar una
disolucion estandar de concentracion conocida de cobre para verificar el equipo, una vez que se ha ajustado con la disolucion
estandar de cobre. Leer por quintuplicado esta disolucion.

D.9.8. Leer por triplicado en el equipo el blanco y los puntos de la curva de Cobre o de Manganeso segun sea el caso del
metal que se va a determinar. Elaborar una curva de calibracion dentro del intervalo lineal, graficando la absorbancia en
funcién de la concentracion. Ajustar la curva por medio de minimos cuadrados (regresion lineal) o calcular la concentracion
directamente en el equipo que se programe.

D.9.9. Leer cada una de las muestras por triplicado, registrar la absorbancia y calcular la concentracién del elemento a partir
de la curva de calibracién. Cuando se use el equipo programable realizar los calculos finales.

D.9.10. Asegurarse que las concentraciones de las muestras caen dentro del intervalo lineal de calibracion, de no ser asi
realizar la dilucion correspondiente.

D.10. Método para la determinacion de Arsénico, Cadmio, Cromo, Niquel y Plomo por horno de grafito.
D.10.1. Reduccion de As (V) a As (lll).

Tomar una alicuota de la muestra y agregar 10 mL de la disolucion de Kl al 10% y 10 mL de HCI concentrado, llevar al
volumen de 100 mL con agua y esperar 2 h antes de poder leer en el equipo.

NOTA: La reduccion del As (V) a As (lll), puede adecuarse a las condiciones que recomienda el manual del fabricante.
D.10.2. Preparacion de disoluciones y curvas de calibracion.

D.10.2.1. Medir un volumen apropiado de disolucion estandar (aproximadamente 1-10 mL) para el aforo inicial y hacer las
diluciones necesarias para cada elemento en particular, utilizando material volumétrico verificado para su preparacion. Para la
preparacién de las disoluciones mas concentradas, utilizar &cido nitrico (HNO3) de alta pureza de tal forma que la
concentracion final del acido sea del 2 al 5%, para poder preservar las disoluciones estandar por mayor tiempo, mantener estas
disoluciones bien tapadas y en recipientes de PTFE de preferencia.

D.10.2.2. Para la preparacion de las disoluciones de trabajo y de la curva de calibracién utilizar acido nitrico (HNO3) de alta
pureza y la concentracién final del acido debe estar entre 0.1 a 0.2%. Preparar éstas el mismo dia del analisis. Preparar 5
niveles de concentracion dentro del intervalo lineal para cada elemento.

D.10.2.3. Los intervalos de trabajo 6ptimos para cada uno de los elementos (véase tabla D.10.1.) para un volumen de
muestra de 20 pL. Dicho intervalo depende de la sensibilidad del instrumento, del tipo de matriz y del uso de modificadores.

Tabla D.10.1.- Intervalos de trabajo para cada uno de los elementos.

Elemento Masa caracteristica (pg) Limite de deteccion (ug/ Intervalo de trabajo (ug/
L) L)
As 15 1 5a100
Cd 0.7 0.1 04a4




Cr 3 0.5 5a100

Ni 13 1 7a70

Pb 15 1 5a 100

D.10.2.4. Preparar una disolucion de una concentracion conocida de cada uno de los analitos que se van analizar (As, Cd,
Cr, Niy Pb) para verificar el equipo, para cada uno de los elementos que se van a analizar.

D.10.2.5. Condiciones de operacion del horno de grafito.

D.10.2.5.1. Ajustar el espectrofotometro de acuerdo a las recomendaciones del fabricante, encender la lampara y dejar
calentar al menos 15 min las ldmparas de catodo hueco y al menos 45 min las [dmparas de descarga sin electrodos.

D.10.2.5.2. Siempre utilizar la correccion de fondo.

D.10.2.5.3. El programa de temperatura del horno de grafito (secado, pirolisis, atomizacion y limpieza) depende del analito,
de la matriz y de la marca del equipo utilizado. Optimizar utilizando como guia las recomendaciones del fabricante. En la tabla
(véase Tabla D.10.2.). Se muestran los principales parametros utilizados para ajustar el equipo.

En el caso de la determinacion del Cromo se sugiere usar tubos con plataforma L'vov.

Tabla D.10.2.- Parametros de ajuste en el horno de grafito.

s o Temperatura de atomizacioén
Longitud Ancho de Temperatura de pirolisis (°C) P °C)
Elemento de onda rejilla en
(nm) nm Sin Con Sin Con
modificador modificador modificador modificador
As 193.7 0.7 300 1400/1300 1900 2200/2500
Cd 228.8 0.7 300 900 1250 1100/1800
Cr 357.9 0.7 1050 1650 2300 2600
Ni 232.0 0.2 1100 1400 2400 2400
Pb 283.3 0.7 600 1200/600 1500 2000/1900

D.10.2.5.4. Utilizar modificadores de matriz para eliminar los efectos de matriz, ya que su uso permite elevar la temperatura
de pirolisis y poder eliminar las interferencias sin que se pierda el analito que se va a medir. Si se utilizan modificadores de
matriz en las muestras, adicionar también al blanco de la curva, a la curva de calibracion, a las disoluciones estandar de
verificacion, a las muestras fortificadas y a las disoluciones estandar de control de calidad (MCC o MCI). (Véase tabla D.10.3.),

se muestran los modificadores mas utilizados en el analisis por horno de grafito, dicha cantidad esta calculada para volumen de
muestra de 10pL.

Tabla D.10.3.- Principales modificadores de matriz utilizados en el analisis por horno de grafito.

- e Cantidad
Elemento Modificador Quimico
(ng)
As Pd + Mg(NO3)2 15+10
cd Pd + Mg(NO3)2 o 15+10
NH4H2PO4 + Mg(NO3)2 200 +10




Cr Mg(NO3)2 50

Ni Mg(NO3)2 50

o Pd + Mg(NO3)2 15+ 10
o NH4H2PO4 + Mg(NO3)2 200 + 10

Los modificadores y las cantidades pueden variar, se pueden utilizar los recomendados por el fabricante.

D.10.2.5.5. Si el equipo cuenta con automuestreador, colocar los puntos de la curva, el blanco de reactivos, las muestras y
los modificadores de matriz en los viales, los cuales han sido previamente enjuagados con acido nitrico al 3% y posteriormente
con la disoluciéon a analizar.

D.10.2.6. Lectura en el equipo.

D10.2.6.1. Leer por triplicado el blanco de curva para verificar que no haya contaminacion y posteriormente leer la
disolucion de verificacion también por triplicado.

D.10.2.6.2. Leer por duplicado en el equipo el blanco y los puntos de la curva. Elaborar una curva de calibracién dentro del
intervalo lineal, graficando la absorbancia (area o altura de pico) en funciéon de la concentracion. La absorbancia integrada
como area de pico es mas recomendable.

D.10.2.6.3. Ajustar la curva por medio de minimos cuadrados (regresion lineal) o calcular la concentracion directamente en
el equipo que se programe.

D.10.2.6.4. Leer cada una de las muestras por duplicado, registrar la absorbancia y calcular la concentracion del elemento a
partir de la curva de calibracion. Cuando se use el equipo programable realizar los calculos finales.

D.10.2.6.5. Asegurarse que las concentraciones de las muestras caen dentro del intervalo lineal de calibracién, de no ser
asi realizar la dilucién correspondiente.

D.10.2.7. Medidas de control de calidad.
D.10.2.7.1. El coeficiente de correlacion (r) de la curva debera ser > 0.995

D.10.2.7.2. Leer en el equipo el blanco de curva y un punto de la curva de calibracion (MCI) antes de iniciar la lectura de las
muestras, después de la lectura de cada 10 muestras y al final del analisis. El resultado debera encontrarse dentro del £+ 15%
del valor esperado. Si dicho valor no se encuentra en el intervalo, interrumpir el analisis y buscar las posibles causas,
posteriormente volver a calibrar y repetir las lecturas del ultimo lote de muestras.

D.11 Método para la determinacién de mercurio por la técnica de vapor frio.
D.11.1. Preparacion de disoluciones y curvas de calibracion.

D.11.1.1. Disolucion estandar de 10 mg/L. Medir 1 mL de la disolucion estandar de 1000 mg/L, adicionar 1mL de acido
nitrico (HNO3) concentrado y llevar al aforo con agua en un matraz de 100 mL.

D.11.1.2. Disolucion estandar de 0.1 mg/L. Diluir 1 mL de la disolucion estandar de 10 mg/L de Hg, adicionar 1 mL de acido
nitrico (HNO3) concentrado y llevar al aforo con agua en un matraz de 100 mL.

D.11.1.3. A partir de la disolucion de 0.1 mg/L preparar la curva de calibracion de acuerdo a la tabla (véase Tabla D.11.1).

Tabla D.11.1. Curva de calibraciéon de Mercurio.

Concentracion (ug/ Volumen de Volumen de Volumen de Volumen de
L) disolucion HCI disolucion de aforo con agua
estandar de Hg concentrado dicromato de potasio (mL)
de 0.1 mg/L (mL) (mL)

Blanco de calibracién 0 10 10 100




0.5 500 pL 10 10 100
0.75 750 L 10 10 100
1.0 1.0 mL 10 10 100
2.0 2mL 10 10 100
5.0 5mL 10 10 100
10.0 10 mL 10 10 100

NOTA: En lugar de la disolucion de dicromato de potasio se puede utilizar otro agente oxidante como el permanganato de
potasio o proceder de acuerdo a las recomendaciones del fabricante.

D.11.1.4. Adicionar a las muestras, a las muestras fortificadas y a las disoluciones estandar de control de calidad (MCC o
MCI) el mismo volumen de disolucion de dicromato de potasio o el agente oxidante seleccionado.

D.11.2. Condiciones de operacion del instrumento.

D.11.2.1. Ajustar las siguientes condiciones del instrumento de absorcién atdmica conforme al manual del fabricante:
D.11.2.2. Colocar y encender la lampara.

D.11.2.3. Seleccionar la longitud de onda. Generalmente se trabaja a una longitud de onda de 253.6 nm.

D.11.2.4. Colocar y ajustar la celda de absorcién de acuerdo al manual del fabricante.

D.11.2.5. Seleccionar la apertura de la rejilla.

D.11.2.6. Ajustar los flujos del gas acarreador (argon o nitrégeno).

D.11.2.7. Ajustar la celda.

D.11.2.8. Para equipos con sistema automatizado, colocar en uno de los reservorios la disolucion de HCI al 50%
volumen/volumen y en el otro la disolucién de borohidruro de sodio al 4%.

NOTA: En lugar de la disolucién reductora de borohidruro de sodio al 4% se puede utilizar otro agente reductor como la
disolucion reductora de estafio o proceder de acuerdo a las recomendaciones del fabricante.

D.11.2.9. Ajustar la bomba peristaltica de acuerdo a las condiciones del fabricante y proceder a la lectura en el equipo.

D.11.2.10. Ajustar a 0 de absorbancia con el blanco de la curva de calibracion siguiendo las instrucciones del manual del
fabricante.

D.11.2.11. Optimizar la respuesta con la disolucién estandar de verificacién de mercurio (Hg).
D.11.3. Lectura en el equipo.

D.11.3.1. Leer por quintuplicado el blanco de la curva de calibracion para verificar que no haya contaminacion y
posteriormente leer la disolucién de verificacion también por quintuplicado.

D.11.3.2. Leer por triplicado en el equipo el blanco y los puntos de la curva. Elaborar una curva de calibracion graficando la
absorbancia en funcion de la concentracion.

D.11.3.3. Ajustar la curva por medio de minimos cuadrados (regresion lineal) o calcular la concentracién directamente en el
equipo que se programe.

D.11.3.4. Leer cada una de las muestras por triplicado, registrar la absorbancia promedio y calcular la concentracion de Hg
a partir de la curva de calibracién.

D.11.3.5. Asegurarse que las concentraciones de las muestras estan dentro del intervalo lineal de calibraciéon, de no ser asi
realizar la dilucién correspondiente.

D.11.4.MCC.



D.11.4.1. El coeficiente de correlacion (r) de la curva debera ser > 0.995.

D.11.4.2. Leer en el equipo el blanco de curva y un punto de la curva de calibracion (MCI) antes de iniciar la lectura de las
muestras, después de la lectura de cada 10 muestras y al final del analisis. El resultado debera encontrarse dentro del + 10%
del valor esperado. Si dicho valor no se encuentra en el intervalo, interrumpir el analisis y buscar las posibles causas,
posteriormente volver a calibrar y repetir las lecturas del ultimo lote de muestras.

D.12. Método para la determinacion de arsénico y selenio por generador de hidruros.
D.12.1. Preparacion de disoluciones y curvas de calibracion.

D.12.1.1. A partir de las disoluciones estandar de As y Se de 1000 mg/L, preparar disoluciones de trabajo de As y Se de 1
mg/L en HCI de concentracion apropiada al método.

D.12.1.2. Preparar una disolucion blanco y 5 niveles de concentracion de cada uno de los metales para un intervalo de
concentracion lineal (generalmente de 0 a 20 pg/L).

D.12.1.3. Llevar a cabo la reduccion de As (V) a As (lll) y de Se (VI) a Se (IV).
D.12.2. Reduccion de As (V) a As (lll).

D.12.2.1. Tomar una alicuota de la muestra y agregar 10 mL de la disolucion de Kl al 10% y 10 mL de HCI concentrado,
llevar al volumen de 100 mL con agua y esperar 2 h antes de poder leer en el equipo.

D.12.2.2. La reduccion del As (V) a As (lll), puede adecuarse a las condiciones que recomienda el manual del fabricante.
D.12.3. Digestion de la muestra para el analisis de selenio y reduccion de Se (VI) a Se (IV).

D.12.3.1. Para la determinacion de selenio, tomar una alicuota de la muestra y agregar 2 mL de HCI 4 N, mantener a
ebullicién por 1 h. Dejar enfriar y llevar al aforo.

D.12.3.2. Se puede utilizar HCI 6 N, en este caso mantener a ebullicién por 10 min.

D.12.3.3. Tener cuidado para evitar una reoxidacion del selenio. La eficiencia en la reduccion depende de la temperatura,
tiempo de reduccion y concentracion del HCI. Para optimizar el método, analizar muestras fortificadas con una concentracion de
selenio conocida.

D.12.3.4. No utilizar material de vidrio que haya sido utilizado para la reduccién de As (V) con yoduro de potasio.
D.12.3.5. Preparar de igual forma un blanco, la curva de calibracion, las muestras, la muestra fortificada, MCC y/o MCI.
D.12.4. Condiciones de operacioén del instrumento.

D.12.4.1. Ajustar las siguientes condiciones del instrumento de absorcion atdmica conforme al manual del fabricante.
D.12.4.1.1. Colocar y encender la lampara.

D.12.4.1.2. Seleccionar la longitud de onda. Generalmente se trabaja a una longitud de onda de 193.7 nm para arsénico
(As) y de 196.0 nm para selenio (Se). Colocar y ajustar la celda de absorcion de acuerdo al manual del fabricante.

D.12.4.1.3. Seleccionar la apertura de la rejilla.
D.12.4.1.4. Ajustar los flujos de los gases (acetileno, aire, argon o nitrégeno).
D.12.4.1.5. Ajustar la celda.

D.12.4.1.6. Para equipos con sistema automatizado, colocar en uno de los reservorios la disolucion de HCI al 50%
volumen/volumen y en el otro la disolucion de borohidruro de sodio al 4%.

D.12.4.1.6.1. Disolucion reductora de borohidruro de sodio al 4% peso/volumen en disolucion de hidroxido de sodio al 1%
peso/volumen. Pesar 4 g de borohidruro de sodio en 100 mL de una disolucién de hidréxido de sodio al 1% peso/volumen.
Filtrar al vacio.

D.12.4.1.7. Ajustar la bomba peristaltica de acuerdo a las condiciones del fabricante y proceder a la lectura en el equipo.

D.12.4.1.8. Ajustar a 0 de absorbancia con el blanco de la curva de calibracion siguiendo las instrucciones del manual del
fabricante.



D.12.4.1.9. Optimizar la respuesta con la disolucion estandar de verificacion la respuesta del instrumento al analito.
D.12.5. Lectura en el equipo.

D.12.5.1. Leer por quintuplicado el blanco de reactivos para verificar que no haya contaminacion y posteriormente leer la
disolucion de verificacion también por quintuplicado.

D.12.5.2. Leer por triplicado en el equipo el blanco y los puntos de la curva. Elaborar una curva de calibracién dentro del
intervalo lineal, graficando la absorbancia en funcién de la concentracion.

D.12.5.3. Ajustar la curva por medio de minimos cuadrados (regresion lineal) o calcular la concentracion directamente en el
equipo que se programe.

D.12.5.4. Leer cada una de las muestras por triplicado, registrar la absorbancia y calcular la concentracion del elemento a
partir de la curva de calibracion. Cuando se use el equipo programable realizar los céalculos finales.

D.12.5.5. Asegurarse que las concentraciones de las muestras caen dentro del intervalo lineal de calibracion, de no ser asi
realizar la dilucién correspondiente.

D.12.6. Medidas de control de calidad.
D.12.6.1. El coeficiente de correlacion (r) de la curva debera ser 0.995

D.12.6.2. Leer en el equipo el blanco de curva y un punto de la curva de calibracién (MCI) antes de iniciar la lectura de las
muestras, después de la lectura de cada 10 muestras y al final del analisis. El resultado debera encontrarse dentro del £ 10%
del valor esperado. Si dicho valor no se encuentra en el intervalo, interrumpir el analisis y buscar las posibles causas,
posteriormente volver a calibrar y repetir las lecturas del ultimo lote de muestras.

D.12.7. Expresion de Resultados.
D.12.7.1. Método de Calculo.

D.12.7.1.1. Interpolar los valores de absorbancia, area o altura del pico de la muestra analizada en la curva de calibracion y
obtener los resultados en mg/L del elemento en la muestra empleando la siguiente formula:

Férmula D.12.1.

AV

mg del elemento/L = MF

En donde:

A Concentracidn del elemento en la muestra leida directamente del equipo o de la curva de calibracion, en mg/L;
V es el volumen de la disolucién de la muestra digerida (aforo), en mL;

F es el factor para pasar de ug a mg=1000 (En el caso de la técnica de horno de grafito, generador de hidruros y vapor frio

ya que la curva esta en pg/L). Para la técnica de flama el factor de dilucion es 1, ya que la concentracion interpolada de la curva
de calibracion esta en mg/L;

M es el volumen de la muestra, en mL;

NOTA: Sila muestra ha sido diluida, debe aplicarse el factor de dilucion.
D.12.8. Informe de la Prueba.

D.12.8.1. Informar como:

mg/L del metal analizado.
D.13. Método Espectrofotométrico Ultravioleta para la determinacion de nitrégeno de nitratos.
D.13.1. Fundamento.

Se basa en la medicion de la absorcion de luz ultravioleta a las longitudes de onda de 220 y 275 nm. A 220 nm los nitratos
presentes y la materia organica tienen una absorbancia maxima, a 275 nm sélo la materia organica absorbe. La diferencia de



lecturas de la absorbancia a 220 nm menos dos veces la absorbancia a 275 nm es proporcional a la concentracion de nitratos.
Este método es utilizado en muestras de agua sin contaminacion, y bajo contenido de materia organica.
D.13.2. Interferencias.

El tratamiento de filtracion puede ser utilizado para eliminar la interferencia por solidos suspendidos. La adicién de HCl es
para eliminar la interferencia por presencia de carbonatos o hidroxidos, hasta una concentracion de 1 000 mg CaCO3/L.

Interfiere en este método cromo hexavalente, cloritos y cloratos, para lo cual es conveniente determinar su concentracion en
muestras tratadas con ozono y compensarlo en el calculo final.

D.13.3. Aparatos e instrumentos.
D.13.3.1. Balanza analitica con sensibilidad de + 0.1 mg calibrada y/o verificada.

D.13.3.2. Espectrofotdmetro calibrado y verificado para utilizarse a una longitud de onda de 220 y 275 nm con celda de
cuarzo de 1 cm de paso de luz.

D.13.3.3. Estufa de secado.

D.13.3.4. Parrilla con agitacion.

D.13.4. Material.

Todo el material volumétrico utilizado en este procedimiento debe ser clase A, calibrado y/o verificado.
D.13.4.1. Matraz Erlenmeyer de 125, 250, 500 mL;

D.13.4.2. Matraz volumétrico 50, 100, 500, 1 000 mL;

D.13.4.3. Bureta de 50 0 100 mL;

D.13.4.4. Probeta graduada de 50 mL;

D.13.4.5. Pipeta volumétrica de 1,4 y 50 mL;

D.13.4.6. Desecador;

D.13.4.7. Termdmetro calibrado y/o verificado;

D.13.4.8. Piseta;

D.13.4.9. Papel secante, para las celdas de lectura;

D.13.4.10. Frasco de plastico, para desechos;

D.13.4.11. Papel filtro Whatman o equivalente Numero 40 o 41, sin cenizas;
D.13.4.12. Filtro de nitrocelulosa o vidrio, de tamafio de poro de 0.45 um;
D.13.4.13. Agitador magnético con cubierta de teflén, y

D.13.4.14. Micropipeta automatica calibrada y/o verificada.
D.13.5. Reactivos.

Todos los reactivos deben ser grado analitico a menos que se indique otra especificacion y por agua se entiende agua
destilada.

D.13.5.1. Nitrato de potasio (KNO3) con una pureza mayor de 99.95% o avalado por la DGN;

D.13.5.2. Sulfato de aluminio y potasio dodecahidratado (AIK(SO4)212H20) o Sulfato de aluminio amonio dodecahidratado
(AINH4 (SO4)12H20);

D.13.5.3. Hidréxido de amonio (NH40OH);



D.13.5.4. Cloroformo (CHCI3), y

D.13.5.5. HCI.

D.13.6. Preparacion de disoluciones.

D.13.6.1. Suspension de hidroxido de aluminio Al(OH)3

D.13.6.1.1. Disolver 125 g de AIK(S04)212H20, o AINH4(S0O4)12H20 en 1 L de agua destilada.

D.13.6.1.2. Calentar a 60°C y agregar mientras se agita, lentamente 55 mL de NH4OH. Dejar reposar la mezcla durante 1 h.

D.13.6.1.3. Decantar el sobrenadante y desecharlo, lavar el precipitado con sucesivas adiciones de agua destilada, agitar,
reposar y decantar, para eliminar amonio, cloruros, nitratos y nitritos.

D.13.6.1.4. Finalmente, después de reposar, decantar lo mas posible el liquido sobrenadante, recuperando solo la
suspension concentrada.

D.13.6.2. Disolucion concentrada de nitratos.

D.13.6.2.1. Secar nitrato de potasio (KNO3) en una estufa a 105°C por 24 h.

D.13.6.2.2. Enfriar en un desecador.

D.13.6.2.3. Pesar 0.7218 g de nitrato de potasio anhidro. Ajustar este peso a la pureza del reactivo patron utilizado.
D.13.6.2.4. Llevar al volumen de 1 000 mL con agua destilada.

D.13.6.2.5. Preservar con 2 mL de cloroformo (CHCI3), por esta razén tener cuidado al tomar las alicuotas de esta
disolucion, decantando cuidadosamente en otro recipiente o introduciendo una pipeta, de tal manera que no se succione parte
del cloroformo.

D.13.6.2.6. Esta disolucion contiene: 1 mL = 0.100 mg NNO3™ y es estable por seis meses.

D.13.6.3. Disolucion patréon de nitrato.

D.13.6.3.1. Diluir 50 mL de disolucion madre de nitrato a 500 mL con agua destilada.

D.13.6.3.2. Preservar con 2 mL de cloroformo (CHCI3).

D.13.6.3.3. Esta disolucion contiene: 1 mL = 0.010 mg NNO3 y es estable por seis meses.

D.13.6.4. Disolucién de HCI.

Diluir 83 mL de HCl a 1 000 mL con agua.

D.13.7. Procedimiento analitico.

D.13.7.1. Curva de calibracioén.

D.13.7.1.1. Diluir los siguientes volumenes de la disolucion patron y aforar a 50 mL.
Tabla D.13.1.- Curva de calibracién de NNO3™

Volumen de disolucion Concentracion (mg de Volumen de aforo
patrén (mL) NNO3 /L) (mL)
0.0 0.0 50
1.0 0.20 50
3.0 0.60 50
5.0 1.00 50
7.0 1.40 50




9.0 1.80 50
12.0 240 50
15.0 3.00 50
21.0 4.20 50
25.0 5.00 50
35.0 7.00 50
50.0 10.00 50

D.13.7.1.2. Anadir exactamente 1 mL de disolucién de HCI a cada una de las disoluciones de la curva y agitar

vigorosamente.

D.13.7.1.3. Medir las absorbancias de los patrones a una longitud de onda de 220 nmy 275 nm.

D.13.8. Tratamiento de la muestra.

D.13.8.1. Si es necesario eliminar la presencia de color proceder de la siguiente forma:

D.13.8.1.1. Colocar en un matraz erlenmeyer de 500 mL, 200 mL de muestra.
D.13.8.1.2. Agregar 4 mL de la suspension de Al(OH)3, agitar.

D.13.8.1.3. Dejar reposar por 5 min.

D.13.8.1.4. Filtrar a través de papel filtro Whatman No. 40 o 41, sin cenizas, o filtro de malla de 0.45 ym.

D.13.9. Determinacion.

D.13.9.1. Con una alicuota de 50 mL de muestra o clarificado, afiadir exactamente 1 mL de disolucién de HCI y agitar

vigorosamente.

D.13.9.2. Hacer las lecturas de absorbancia en la muestra, primero a una longitud de onda de 220 y después a 275 nm.

D.13.10. Expresion de los resultados.
D.13.10.1. Calculos.

D.13.10.1.1. Obtener la ecuacién de la curva de calibracién, representada por la siguiente ecuacion:

En donde:

m es la pendiente;
b es la ordenada al origen;
yeslaabsorbancia, y

x es la concentracién (mg NNO3™/L).

Ecuacion de la recta

y=mx+b

D.13.10.1.2. Correccion por materia organica disuelta. Restar dos veces la lectura de absorbancia a una longitud de onda
de 275 nm (A275) de la lectura de absorbancia a 220 nm (A220).

ABS NNO3 =A220 2 A275

De la ecuacion de la recta se despeja x:



y=mx+b

x=(y—b)/m
[(ABS N—=NO3)— b]
m

mg de N—NOs; /L =

D.13.10.1.3. En el caso de muestras coloreadas sometidas a clarificacién con Al(OH)3, realizar la siguiente correccién por
volumen afiadido:

mg de N — .I"nrl'j::,_f.[. = I:HBFN—NGg_}—J:] ['Hi.ﬂlmi.

m 50 mL ]

En donde:

49.01 mL/50 mL es el factor de correccion por dilucion de las muestras sometidas a clarificacion;

Se toman 200 mL de muestra y se lleva a un volumen final de 204 mL por la adicion de 4 mL de suspension de alumina, de
la disolucién clarificada se miden 50 mL para realizar la determinacion, por lo tanto el volumen real tomado de la muestra es el
siguiente:

200 mL de muestra ———® 204 mL volumen final de disolucién clarificada

;. S— 50 ml de la alicuota colectada del matraz de disolucion clarificada

_ (200 mL)(50 mL)
N 204 mL
X = 4901 mL

D.13.11. Informe de la prueba.

D.13.11.1. Informar como:

Los resultados se reportan como mg de NNO3™ /L de muestra.

D.14. Método espectrofotométrico visible para la determinacién de nitrégeno de nitritos.
D.14.1. Fundamento.

Los nitritos presentes reaccionan en medio acido (pH=0 a 2.5) por diazotacion con la sulfanilamida para formar una sal de
diazonio, la cual por copulacion con el dihidrocloruro de N-I-Naftil etilendiamina forma un colorante azoico de color purpura
rojizo que se mide espectrofotométricamente a 543 nm.

D.14.2. Aparatos e instrumentos.
D.14.2.1. Balanza analitica con sensibilidad de £ 0.1 mg calibrada y/o verificada.

D.14.2.2. Espectrofotémetro calibrado y verificado, para utilizarse en una longitud de onda de 543 nm con celda de paso de
luz de 1 cm o mayor.

D.14.2.3. Potenciometro calibrado y/o verificado.
D.14.3. Material.

Todo el material volumétrico utilizado en este procedimiento debe ser clase A, calibrado y verificado.



D.14.3.1. Matraces volumétricos de 50, 100, 500 y 1000 mL;
D.14.3.2. Matraces Erlenmeyer de 125, 250 y 500 mL;
D.14.3.3. Desecador;

D.14.3.4. Termdmetro calibrado y/o verificado;

D.14.3.5. Piseta;

D.14.3.6. Papel secante para las celdas de lectura;

D.14.3.7. Frasco de plastico para desecho;

D.14.3.8. Filtro de membrana con tamafo de poro de 0.45 um;
D.14.3.9. Pipetas volumétricas de 1,25 y 50 mL;

D.14.3.10. Micropipetas de 100 a 1000 mL calibradas y/o verificadas;
D.14.3.11. Agitador magnético con cubierta de teflén;
D.14.3.12. Parrilla de agitacion;

D.14.3.13. Estufa de secado, y

D.14.3.14. Perlas de vidrio.

D.14.4. Reactivos.

Todos los reactivos que a continuacion se indican deben ser grado analitico a menos que se indique otra especificacion.
D.14.4.1. Agua destilada Tipo |;

D.14.4.2. Acido sulfirico concentrado (H2S04);

D.14.4.3. 4 aminobencensulfanilamida (NH2C6H4SO2NH2);

D.14.4.4.HCI.

D.14.4.5. Dihidrocloruro de N1naftil etilendiamina;

D.14.4.6. Oxalato de sodio (Na2C204) con una pureza mayor de 99.95% o avalado por la DGN;
D.14.4.7. Permanganato de potasio (KMnO4);

D.14.4.8. Nitrito de sodio (NaNO2) con una pureza mayor de 99.0%, y

D.14.4.9. Cloroformo (CHCI3).

D.14.5. Disoluciones.

D.14.5.1. Disolucién de acido sulfurico (H2S0O4) 1 N.

D.14.5.2. Disolucion de HCI 1 N.

D.14.5.3. Disolucion de HCl al 10%.

D.14.6. Reactivos para desarrollo de color.

D.14.6.1. Disolucion de sulfanilamida: 4 aminobencensulfanilamida.

Disolver 5.0 g de sulfanilamida en una mezcla de 50 mL de HCI concentrado en 300 mL de agua, llevar al volumen de 500
mL con agua. La disolucion es estable por varios meses. Debera almacenarse en frascos ambar y en refrigeracion a 4°C £2°C.

D.14.6.2. Disolucion de dihidrocloruro de N-(1-naftil)-etilendiamina.



Disolver 500 mg de dihidrocloruro de N(1naftil)etilendiamina y aforar a 500 mL con agua, almacenar en frasco ambar y
poner en refrigeracion a 4°C £2°C. Renovar la disolucién mensualmente o si aparece un color café intenso.

D.14.6.3. Disolucion de permanganato de potasio (KMnO4) 0.05 N.

D.14.6.3.1. Disolver 1.60 g de KMnO4 vy llevar al aforo de 1000 mL con agua; almacenarlo en frasco ambar durante una
semana y decantar evitando agitar el sedimento, filtrar con membrana de poro de 0.45 pm. Inmediatamente se procede a la
valoracion de la disolucién.

D.14.6.3.2. También se puede preparar a partir de una disolucién concentrada comercial.
D.14.6.4. Valoracion de la disolucion:

D.14.6.4.1. Secar aproximadamente 1 g de Na2C204 a 105°C, al menos 12 h. Pesar por triplicado de 100 a 200 mg, y
transferir a matraces Erlenmeyer de 250 o 500 mL. A cada recipiente agregar 100 mL de agua destilada, agitar para disolver.

D.14.6.4.2. A cada uno de los matraces con disolucién de oxalato de sodio, adicionar 10 mL de acido sulfdrico 1:1, calentar
de 90 a 95°C y titular con la disolucién de permanganato. Agitar y finalizar hasta obtener un vire ligeramente rosado el cual
debe persistir al menos 1 min. Evitar que la temperatura descienda por debajo de 85°C. Correr un blanco.

D.14.6.4.3. Calcular la concentraciéon de permanganato de potasio (KMnO4) con la siguiente ecuacion:
q de NasCa0,

Normalidad del KMnO, = [(A—B) X 0.06701]

En donde:

A son mL de titulante por muestra, y

B son mL de titulante del blanco.

D.14.6.5. Preparacion de la curva de calibracion.

D.14.6.5.1. Disoluciéon madre de nitritos (250 mg/L).

D.14.6.5.1.1. Pesar 1.232 g de este reactivo, disolverlo y llevarlo al aforo a 1000 mL con agua.

D.14.6.5.1.2. Preservar con 1 mL de cloroformo. Por esta razon tener cuidado al tomar las alicuotas de esta disolucion,
decantando cuidadosamente en otro recipiente o introduciendo una pipeta, de tal manera que no se succione parte del
cloroformo.

DA4651.3 LmL = 250 ugdeN—NO;

D.14.6.6. Valoracion de la disolucion.

D.14.6.6.1. Tomar 50 mL de la disolucion de KMnO4, transferir a un matraz Erlenmeyer de 250 mL, adicionar perlas de
vidrio, agregar 5 mL de H2SO4 y 50 mL de la disolucion madre de nitritos, de tal forma que la pipeta descargue bajo la
superficie de la disolucion en el matraz. Agitar y calentar aproximadamente a 80°C.

D.14.6.6.2. Titular con la disolucién de oxalato de sodio (Na2C204) hasta decoloracion.

D.14.6.6.3. Titular el exceso de oxalato de sodio con la disolucion KMnO4 hasta la obtenciéon de un color rosa tenue estable
por 30 s.

D.14.6.6.4. Calcular la concentracion de la disolucion madre de nitritos (A) en mg/mL con la siguiente ecuacion:

{[(B)(C)- (D)(EI(7)}

A= 3

En donde:



A son mg de nitrogeno de nitritos NNO2/mL de disolucion madre de nitrito de sodio;

B es el volumen de la disolucién de KMnO4 adicionado para la valoraciéon, 50 mL iniciales mas el volumen empleado en la
titulacion;

C es la concentracién de la disolucion de KMnO4, cercano a 0.05 N;

D es el volumen de la disolucion de Na2C204 agregado;

E es la concentracion de la disolucion de Na2C204, cercano a 0.05 N;

F es el volumen de la disolucion madre de nitritos que se valora, 50 mL, y

7 es el peso equivalente del nitrégeno.

D.14.6.6.5. 1 mL de disolucion de KMnO4 0.05 N consumido por la disolucion de nitrito de sodio (NaNO2) corresponde a 1
750 ug de NNO2.

D.14.6.6.6. Disolucion intermedia de nitritos (50 mg/L).

D.14.6.6.7. Calcular el volumen de la disolucion madre de nitritos (G), de manera que la alicuota contenga 12.5 mg de
nitrégeno de nitritos, requerido para la disolucion intermedia por medio de la siguiente ecuacion:

12.5
0 =

A
En donde:
A es la concentracién de la disolucién madre de nitritos en mg/mL.

Medir con bureta el volumen calculado (G), aproximadamente 50 mL de la disolucion madre de nitritos, diluir y llevar al aforo
de 250 mL con agua.

D.14.7. Procedimiento.
D.14.7.1. Curva de calibracion.

D.14.7.1.1. Medir una serie de alicuotas de la disolucion patréon en matraces volumétricos de 50 mL, como se indica (véase
Tabla D.14.1.).

Tabla D.14.1. Curva de calibraciéon de NNO2

Volumen de solucion Concentracion (mg de Volumen de aforo
de nitritos (mL) NNO2/L de muestra) con agua (mL)
0.0 blanco 50
0.1 0.010 50
0.2 0.020 50
04 0.040 50
0.6 0.060 50
1.0 0.100 50
14 0.140 50
17 0.170 50
20 0.200 50
25 0.250 50

D.14.7.2. Expresion de los resultados.
D.14.7.2.1. Calculos.



D.14.7.2.1.1. Obtener la ecuacioén caracteristica de la curva de calibracion, representada por la siguiente ecuacion:
y=mx+b
En donde:

m es la pendiente;

b es la ordenada al origen;

yes la absorbancia, y

x es la concentracion (mg de NNO2/L).
D.14.7.3. Determinacion.

Hacer la determinacion lo mas pronto posible. Las muestras almacenadas a 4°C + 2°C y en la oscuridad pueden durar
hasta dos dias.

D.14.7 4. Pretratamiento cuando hay presencia de sélidos suspendidos en la muestra.
Filtrar la muestra a través de una membrana con tamafo de poro de 0.45 um.
D.14.7.5. Desarrollo de color.

Transferir 50 mL de muestra a un matraz de 250 mL. Neutralizar a un pH dentro del intervalo de 5.0 a 9.0 utilizando la
disolucion de HCI 1 N o NH4OH. Adicionar 1 mL de disolucion de sulfanilamida; agitar varias veces. Permitir que la mezcla
reaccione de 2 a 8 min. Adicionar 1 mL de Dihidrocloruro de N1naftil etilendiamina, agitar varias veces. Dejar reposar por lo
menos 10 min. Leer en el espectrofotdmetro la absorbancia de la disolucion a 543 nm.

La presencia de nitritos desarrolla una coloracién purpura rojizo.

D.14.7.6. Correccioén por color.
Medir 50 mL de la muestra, adicionar 1 mL de HClI al 10% y leer la absorbancia (Ac).

D.14.8. Expresion de los resultados.
D.14.8.1. Calculos.

D.14.8.1.1. Corregir la absorbancia de la muestra por medio de la ecuacion:
A= Ay — Ac
En donde:

A es la absorbancia corregida;
A es la absorbancia de la muestra determinada, y

A es la absorbancia de la muestra empleada para correccion de color.

D.14.8.1.2. Obtener los mg de NNO2/L, interpolando en la curva de calibracion la absorbancia (Abs) de la muestra, en la
siguiente formula:

De la ecuacion de la recta:

y=mx+b

Despejamos x



y-b

m

X =

(mg de N-NO, ™ JlL= [*“=] Fd
En donde:

m es la pendiente de la curva de calibracién;

b es la constante obtenida del ajuste de minimos cuadrados con los datos de la curva de calibracion, y
Fd es el factor de dilucion.

D.14.9. Informe de la prueba.

D.14.9.1. Informar como:

Los resultados se reportan en mg NNO2/L con tres cifras decimales.

D.15. Método para la determinacion de Compuestos Organicos Halogenados adsorbibles (fijos y purgables), (AOX).
D.15.1. Fundamento.

Este método consiste en una acidificacion de la muestra de agua con acido nitrico, seguida de una adsorcidén sobre carbon
activado de los compuestos organicos contenidos en la muestra, para lo cual se utiliza una de las siguientes técnicas; agitacion,
cavitacion o por adsorcion en columna.

La filtracion de la muestra antes del analisis permite la determinacion separada de compuestos organicos adsorbibles
disueltos y organicos adsorbibles fijos (unidos a halégenos).

La separacion de los compuestos volatiles mediante gas de arrastre, permite la cuantificacion de los compuestos organicos
adsorbibles purgables. Determinando los compuestos organicos adsorbibles fijos por cuantificacion posterior a la extraccion de
los purgables.

Con fines de calidad del agua para uso y consumo humano, se considera compuestos organicos adsorbibles fijos, aquellos
a los que no se les da un filtrado previo.

El desplazamiento posterior de haluros inorganicos, se realiza por enjuague del carb6n activado con solucion de nitrato de
sodio acidificada con acido nitrico, seguida de combustién del carbon en presencia de oxigeno y absorcion posterior de los
haluros hidrogenados en una trampa con solucion acida, para posteriormente hacer la determinacién de los iones haluro por;
titulacion argentométrica o microcoulometria.

D.15.2. Interferencias.

D.15.2.1. Es imprescindible un tiempo de 8 h entre la colecta de la muestra y el andlisis, principalmente en la determinacion
de adsorbibles purgables, en cuyo caso ante ninguna circunstancia es aceptable un tiempo mayor de 24 h entre la colecta y el
analisis. Cuando esto no sea posible, se debera acidificar la muestra en el sitio de muestreo y preferentemente congelarla
hasta su recepcién en el laboratorio. Considerando que el tiempo de almacenamiento repercutira inversamente proporcional a
la recuperacion de halégenos. Por lo que es conveniente, asegurar un tiempo maximo de 48 h entre el muestreo y el analisis
para el caso de adsorbibles fijos.

D.15.2.2. Interferencia positiva resulta de concentraciones de cloro libre residual, por lo que las muestras deberan ser
tratadas con sulfito de sodio inmediatamente después de su colecta.

D.15.2.3. Algunos compuestos organicos bromados o iodados, pueden descomponerse a su forma elemental durante la
combustion, dando una pérdida en la cuantificacion final.

D.15.2.4. La presencia de algas repercute en valores altos, debido al contenido intracelular de cloruros. En este caso se
debera esperar un minimo de 8 h, entre la acidificacion y el anélisis, para eliminar dicha interferencia.



D.15.2.5. Compuestos aromaticos y acidos carboxilicos, interfieren negativamente en la determinacion.
D.15.3. Aparatos e instrumentos.

D.15.3.1. Instrumental que cuente con sistema de adsorcion por procedimiento de columna. Con tubos de adsorcidn,
diametro interior 3 mm y longitud 40 a 50 mm, conectados en serie empacados con 50 mg de carbén activado. Pudiéndose
utilizar otras dimensiones de columna, en tal caso, su desempefio debera ser evaluado y demostrar que se cumple con los
requisitos de limite de deteccion;

D.15.3.2. Sistema de combustidn, con horno capaz de alcanzar calentamiento de por lo menos 959°C, equipado con tubo
de cuarzo, de diametro interior de 2 a 4 cm y longitud de cerca de 30 cm (véase figura D.15.1.), pudiéndose utilizar camaras de
combustion horizontal o vertical;

D.15.3.3. Compartimiento absorbedor con acido sulfurico.

D.15.3.4. Titulador argentométrico acoplado, adecuado para la determinaciéon de 0.1 yg de cloruro, con coeficiente de
variacion de 10% (precision), o similar, y

D.15.3.5. Pipeta automatica, adecuada para volumenes de 10 a 100 L.

Figura D.15.1.- Diagrama de un aparato de combustiontitulacion para AOX
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. Instrumento de control de temperatura, flujo de gas.

9. Entrada del gas de combustion.

D.15.4. Material.

El material a utilizar, debera ser lavado con acido y enjuagado con agua exenta de carbono organico.
D.15.4.1. Matraz Erlen Meyer 100 mL;

D.15.4.2. Matraz Erlen Meyer 250 mL;



D.15.4.3. Matraz volumétrico 100 mL;
D.15.4.4. Matraz volumétrico 1 000 mL;
D.15.4.5. Probeta graduada 100 mL;
D.15.4.6. Pipeta volumétrica 5 mL, y
D.15.4.7. Pipeta volumétrica 50 mL.
D.15.5. Muestreo.

La muestra se colectara en frascos de vidrio ambar, de 205 mL de capacidad minima, previamente lavados con acido,
cubiertos con papel aluminio y esterilizados a 400°C por al menos 1 h. La tapa del frasco, con sello de TFE, se debe lavar con
detergente, enjuagandolo al menos tres veces con agua exenta de carbono organico, envolver en papel aluminio y esterilizada
a 100°C durante 1 h. Preferentemente utilizar tapas tipo septum.

D.15.6. Reactivos.
Todos los reactivos deben ser grado analitico a menos que se indique otra especificacion.

D.15.6.1. El contenido de AOX debera ser insignificante cuando se compare con el contenido mas bajo de AOX a ser
determinado. El contenido total de AOX en el agua, quimicos y gases pueden ser corroborados con la medicién del blanco total.

D.15.6.2. Agua destilada, grado 1 con conductividad <0.1 uSiemens/cm , ogoc

D.15.6.3. Si02<0.05 mg/L.
D.15.6.4. Compuestos organicos exentos, por adsorcion en columna de carbdn activado.

D.15.6.5. Carbon activado (malla 100 a 200), preferentemente 10 ym a 50 ym, de diametro. El valor del blanco del carbon
activado debe de contener menos de 15 ug de cloruro equivalente por gramo de carbén activado.

D.15.6.6. KI.

D.15.6.7. Soluciéon de almidon, al 1%.

D.15.6.8. Acido nitrico, HNO3 (conc).

D.15.6.9. Acido nitrico diluido (HNO3) 0.02 M.

D.15.6.10. HCI 0.010 M.

NOTA: La molaridad debe ser precisa, porque el acido es usado para verificar la microtitulacion.
D.15.6.11. Acido sulfurico H2S0O4 (conc).

D.15.7. Preparacion de disoluciones.

D.15.7.1. Disolucion madre de Nitrato de sodio (NaNO3) 0.2 M

D.15.7.1.1. Disolver 17 g de nitrato de sodio (NaNO3) en 400 mL de agua destilada, después adicionar 25 mL de HNO3
(conc) y posteriormente aforar a 1 000 mL en matraz volumétrico.

D.15.7.1.2. Si se almacena en un frasco ambar, la solucidon es estable por tres meses.
D.15.7.2. Disolucion de lavado de Nitrato de sodio (NaNO3) 0.01 M, pH ~ 1.7

D.15.7.2.1. Pipetear 50 mL de la solucién madre de nitrato, en un matraz volumétrico de 1 000 mL y aforarlo con agua
destilada.

D.15.7.2.2. Si se almacena en un frasco ambar, la solucién es estable por 1 mes.
D.15.7.3. Disolucion de sulfito de sodio (Na2S03) 1 M.

D.15.7.3.1. Disolver 126 g de nitrato de sodio (Na2S0O3) en 400 mL de agua destilada, y posteriormente transferir a matraz
volumétrico de 1 000 mL y aforarlo con agua destilada.



D.15.7.3.2. La solucion es estable por 1 mes si se almacena de 2 a 8°C.
D.15.7.4. Disolucion madre de 4Clorofenol (200 mg Cl AOXIL).

D.15.7.4.1. Disolver 72.5 mg de 4Clorofenol (C6H5CIO) en 40 mL de agua destilada y posteriormente trasvasar a matraz
volumétrico de 100 mL y aforarlo con agua destilada.

D.15.7.4.2. Por razones de seguridad, se recomienda usar soluciones disponibles comercialmente.
D.15.7.4.3. La solucién madre puede ser almacenada por 1 mes de 2 a 8°C en frasco de vidrio.
D.15.7.5. Disolucion patron de 4Clorofenol (1 mg Cl AOXIL).

D.15.7.5.1. Pipetear 5 mL de la soluciéon madre de 4Clorofenol (200 mg Cl AOX/L) a un matraz volumétrico de 1 000 mL y
aforarlo con agua destilada.

D.15.7.5.2. La solucion de trabajo puede ser almacenada por 1 mes de 2 a 8°C en frasco de vidrio.

D.15.7.6. Disolucion madre de acido 2Clorobenzoico (250 mg Cl AOXIL).

D.15.7.6.1. Disolver 110.4 mg de acido 2Clorobenzoico (CIC6H4COOQOH) en 40 mL de agua destilada y trasvasar a matraz
volumétrico de 100 mL, aforandolo posteriormente con agua destilada.

D.15.7.6.2. El acido 2Clorobenzoico (CIC6H4COOH) se disuelve lentamente por lo que debera prepararse esta solucion
desde un dia antes.

D.15.7.6.3. Esta solucién madre puede ser almacenada a una temperatura de 2 a 8°C en frasco de vidrio.
D.15.7.7. Disolucion patrén de acido 2Clorobenzoico (1 mg Cl AOXI/L).

D.15.7.7.1. Pipetear 4 mL de la solucion madre de acido 2Clorobenzoico (250 mg Cl AOX/L) a un matraz volumétrico de 1
000 mL y aforarlo con agua destilada.

D.15.7.7.2. Esta solucion de trabajo puede ser almacenada por una semana entre 2 a 8°C, en frasco de vidrio.
D.15.7.7.3. Gases de combustidn, puede ser oxigeno (O2), o una mezcla de oxigeno y un gas inerte.

D.15.7.8. Disolucion de estandares internos.

D.15.7.8.1. Preparar una serie de estandares en matraces volumétricos de 100 mL.

D.15.7.8.2. Considerar el rango de operacién del instrumento, preparar un minimo de cinco estandares a partir de cada
solucién patrén.

D.15.7.8.3. Preparar soluciones estandares nuevas el dia que se van a usar.
D.15.8. Calibracion del equipo y material.
D.15.8.1. Llevar un registro diario del comportamiento de operacion de refrigeradores y congeladores.

D.15.8.2. En el caso de determinacion microcoulométrica, verificar el instrumento diariamente dentro de su rango de trabajo,
usando por lo menos una de las soluciones siguientes:

D.15.8.2.1. Con una jeringa, inyectar directamente un volumen a una concentracion entre 50 y 80 pg/L de solucién de HCI,
0.01 M en la celda de titulacion.

D.15.8.2.2. Medir la cantidad de carga transferida en esta prueba.

D.15.8.3. Asumiendo tedricamente un 100% de transferencia electrénica. Obtener el factor de prueba a, utilizando la
ecuacion D.15.8.3.1.:

Ecuacion D.15.8.3.1.

Q = EIXQE - 7(1)



En donde:
Q es la carga experimental, expresada en Coulomb (C), para la muestra de HCI;
Qt es la carga tedrica, expresada en Coulomb (C), para la muestra de HCl, y
a es el factor de prueba.
Para obtener la carga tedrica Qt se utilizara la siguiente ecuacién
Ecuacion D.15.8.3.2

Qt=VxcxF........(2)
En donde:

V es el volumen expresado en litros de solucién de HCI;

c es la concentracion de cloruro expresado en moles por litro de la solucion del HCI, y

F es la constante de Faraday (F=96 484.56 C/mol).

El instrumento de medida es adecuado, con factor de prueba a, en el rango de 0.97 a 1.03.
D.15.9. Condiciones de prueba, medidas de seguridad y de control de calidad.

D.15.9.1. Analizar un blanco de muestra y cinco soluciones estandar y compare los resultados.

D.15.9.2. Calcular con valores nominales.

D.15.9.3. Pruebe la correlacion de los valores medidos, comparandolos con los valores nominales de AOX (por ciento de
recuperacion).

D.15.9.4. Los resultados son aceptables si el coeficiente de correlacién es 0.999.
D.15.9.5. La varianza alta o por ciento de recuperacion no lineal puede causar resultados insatisfactorios.

D.15.9.6. En las pruebas de los estandares el valor obtenido y el valor tedrico no presentaran una desviacion mayor al 10%
(recuperacion del 90% al 110%).

D.15.10. Muestreo y pretratamiento de la muestra.

D.15.10.1. En el sitio de muestreo se debe determinar cloro libre residual (oxidantes) los cuales se deben eliminar por
adicion de solucion de sulfito de sodio.

D.15.10.2. Si se considera que estan presentes compuestos halogenados organicos volatiles, como solventes clorados, se
recomienda realizar el analisis dentro de las 24 h después del muestreo. No se puede dar un tiempo maximo de
almacenamiento, dadas las circunstancias individuales las cuales dictaran los requerimientos.

D.15.10.3. En caso de sospecha de presencia de otros oxidantes, se determina su presencia por analisis de una alicuota,
paralela a la muestra; agregando un par de cristales de yoduro de potasio y una vez disueltos se les adiciona una o dos gotas
de solucién de almidén. La generacion de un color azul en la alicuota confirma la presencia de oxidantes. Se determina el
volumen adecuado para la eliminacion de los oxidantes, por prueba y error en alicuotas de la muestra.

D.15.10.4. Una vez determinada el volumen de sulfito de sodio necesario para eliminar la interferencia por oxidantes, se
colecta la muestra, se adiciona el volumen proporcional de sulfito calculado y se acidifica con acido nitrico de la siguiente
manera:

D.15.10.4.1. Colecta de muestra en frasco de vidrio, dejando un espacio de aprox. 5% del volumen total, adicionar el
volumen proporcional de sulfito de sodio, adicionar 2 mL de HNO3 por litro de muestra y llenar completamente el recipiente de
la muestra para evitar burbujas de aire. Usualmente la cantidad de acido adicionado es suficiente para bajar el pH<2. Puede
ser necesario adicionar mas HNO3 para lograr este pH.



D.15.10.4.2. Analizar la muestra de agua tan pronto como sea posible después del muestreo, en presencia de algas,
analizar después de 8 h del muestreo.

B.7.10.4.3. Si no es posible analizarla de inmediato y es necesario almacenarla, conservar la muestra acidificada a 4°C, o
congelar.

D.15.11. Procedimiento.

D.15.11.1. Previo al analisis de muestras se recomienda determinar el limite de cuantificacion a partir de la medicién de una
serie de blancos del método, como una estimacion preliminar. El limite de cuantificacion puede ser igualado al valor de nueve
veces la desviacion estandar de la media del blanco.

D.15.11.2. La muestra de prueba tomada para analisis debera tener un valor dentro del rango 6ptimo de trabajo del
instrumento, que es generalmente entre 1.0 y 300 pg/L. Puede ser necesario verificar que el pH de la muestra sea <2 antes de
iniciar el analisis.

D.15.11.3. Cuando sea necesaria la dilucién no use menos de 5 mL de la muestra original. Anote el factor de la dilucién

(volumen final dividido entre el volumen original) y tomarlo en cuenta en el calculo. Si el factor de dilucion es mayor de 10 diluir
por lo menos 2 veces.

D.15.11.4. Homogenizacion

D.15.11.4.1. Asegurar que la muestra es atemperada y homogenizada, por agitacion o movimiento de la muestra en el
frasco de muestreo, hasta que se observe una mezcla completa.

D.15.12. Medicion instrumental de compuestos organicos halogenados adsorbibles purgables.

D.15.12.1. Inicializar el equipo, permitiendo el tiempo de estabilizacion recomendada por el fabricante, verificando la
temperatura de purga (45 +5°C), la temperatura de combustion (800 £10°C), y el flujo de gas.

D.15.12.2. Verificar la calibracion del instrumento, mediante la prueba de tres estandares preparados a partir de solucién
patrén de 100 ug de CI/L, preferentemente con concentracion de 0.5 1.0 o 1.5 ug de Cl/L. Considerando aceptable una
desviacion estandar menor a 5% y un coeficiente de correlacion mayor a 0.99.

D.15.12.3. Tomar una muestra homogenizada de 100 mL. Analizando blancos preparados con solucién de acido nitrico
diluido (HNO3) 0.02 M, y al menos tres testigos estandares, conjuntamente con las muestras.

D.15.12.4. Quitar el émbolo del inyector, y verter en su interior 10 mL de la muestra. Volviendo a colocar el émbolo y
proceder a ejercer presion para eliminar burbujas dentro del inyector, mediante su expulsion por la valvula de purga. Asegurar
el inyector al instrumento de purgado. Verificando que el instrumento esté en el modo de ce integracion para organicos
purgables. Inmediatamente después proceder a abrir la valvula e inyectar la muestra en la camara.

D.15.12.5. Cerrar las valvulas y proceder al purgado durante 10 min.

D.15.12.6. Una vez concluida la integracién, abrir las valvulas del inyector y proceder a drenar la muestra.
D.15.12.7. Registrar la lectura del instrumento.

D.15.12.8. Enjuagar perfectamente el inyector y camara de purgado entre cada muestra a analizar.
D.15.12.9. Medicion instrumental de compuestos organicos halogenados adsorbibles fijos.

D.15.12.10. Inicializar el equipo, permitiendo el tiempo de estabilizacién recomendada por el fabricante, verificando
temperatura de combustién y flujo de gas.

D.15.12.11. Tomar una muestra homogenizada de 100 mL. Analizando blancos preparados con solucién de acido nitrico
diluido (HNO3) 0.02 M, y al menos tres testigos estandares, conjuntamente con las muestras.

D.15.12.12. Adicionar 5 mL de la solucion madre de nitratos a cada una de las muestras, estandares y blanco.

D.15.12.13. Procediendo a inyectar la serie de muestras, patrones y blanco de acuerdo a las especificaciones del
fabricante.



D.15.12.14. Registrar la lectura del instrumento.

D.15.12.15. Al inicio de las determinaciones y después de una serie de 10 muestras, realizar lavado de las columnas por
adicion de 25 mL de solucion de lavado de nitratos, verificando que la velocidad de flujo de muestra sea de 3 mL/min.

D.15.13. Expresion de los resultados.
D.15.13.1. Calculos.

Algunos instrumentos cuentan con programas para el célculo de la concentracion de los compuestos halogenados
adsorbibles, considerando los valores de los estandares preparados. En caso contrario calcular la concentracién de los
compuestos organicos halogenados adsorbibles (AOX) utilizando la siguiente ecuacion:

Ecuacion D.15.13.1.

g g Ha [(s — QoiM] x 1 000]
TAGX = TADX{muesrraJ - TADI (blanco) = VaF)

En donde:

ung/L AOX es la concentracion de compuestos organicos halogenados adsorbibles, expresados como ug de CI/L;
Qs es la lectura del instrumento en Coulomb de la muestra;

Qo es la lectura del instrumento en Coulomb del blanco;

M es la masa molecular del Cl;

V es el volumen de muestraen mL, y

F es la constante de Faraday (F=96 484,56 C/mol).

D.15.14. Informe de prueba.

D.15.14.1. Informar como:

mg de compuestos organicos halogenados adsorbibles fijos por L de solucion (mg COAF/L).

mg de compuestos organicos halogenados adsorbibles purgables por L de solucion (mg COHAPIL).
D.16. Método para la determinacion de Carbono Organico Purgable.

D.16.1. Fundamento.

El carbono organico presente en agua es oxidado a bioxido de carbono mediante combustion, ya sea por oxidacion
quimica, radiacion ultravioleta o radiacién de alta energia. Una vez transformado en bioxido de carbono (CO2) éste es
cuantificado por uno de los diversos instrumentos existentes; como son: Espectrometria infrarroja, Coulometria, electrodos de
ion selectivo, etc.

En muestras en que la concentracion de carbono inorganico es menor al carbono orgénico, éste se calcula restando el
carbono total determinado, menos el carbono inorganico total purgado. En caso contrario, la eliminacion de la interferencia por
carbén inorganico, puede llevarse a cabo mediante acidificacion de la muestra a pH < 2 para transformar el carbono inorganico
a CO2. Posteriormente el CO2 producido es purgado.

Durante la purga, el benceno, tolueno, ciclohexano y cloroformo son arrastrados junto a CO2, por lo que es conveniente,
ante la presencia de estos compuestos organico, determinarlos previamente.

D.16.2. Aparatos e instrumentos.

Se debera llevar un registro diario del comportamiento de operacién de refrigeradores y congeladores.
Los analizadores y potenciémetros se calibraran previamente a su utilizacién.

D.16.2.1. Equipo de filtracion;



D.16.2.2. pH-metro;

D.16.2.3. Agitador magnético, y

D.16.2.4. Instrumento analizador de carbono organico total.

D.16.3. Material.

D.16.3.1. Perillas para pipetas;

D.16.3.2. Lentes protectores;

D.16.3.3. Guantes estériles;

D.16.3.4. Microjeringas; 0a50 yL,0a 250 yLyO0Oa1mL,y

D.16.3.5. Frascos ambar de 1 L, con boca ancha y tapa con sello TFE.
D.16.4. Reactivos y soluciones.

D.16.4.1. Agua destilada: exenta de CO2, se puede preparar por filtracién en carbon activado o llevandola a ebullicion;
D.16.4.2. Acido fosforoso (H3PO3);

D.16.4.3. Acido sulfirico (H2S04), y

D.16.4.4. Solucion patrén de carbono organico.

Pesar 2.1254 g de ftalato de potasio (C8H5K04) grado patron primario y disolver en agua bidestilada exenta de CO2,
aforandoa 1 L.

La solucion preparada se puede preservar adicionando; H3PO3 o H2S04, hasta un pH <2
D.16.5. Toma de muestra.

D.16.5.1. La muestra se colectara en frascos de vidrio ambar de 1 L de capacidad minima, previamente lavados con acido,
cubiertos con papel aluminio y esterilizados a 400°C por al menos 1 h. La tapa del frasco, con sello de TFE, se debe lavar con
detergente, enjuagandolo al menos tres veces con agua exenta de carbono organico, envolver en papel aluminio y esterilizada
a 100°C durante 1 h. Preferentemente utilizar tapas tipo septum.

D.16.5.2. Colectar la muestra, teniendo el cuidado de su representatividad, ante la presencia de sustancias no disueltas y
llenando el frasco hasta el ras una vez que se le adicione el acido. Una vez tapado el frasco se debe verificar no dejar burbujas
de aire en el interior.

D.16.5.3. Manteniendo la muestra entre 2°C y 8°C hasta su recepcién en el laboratorio. En caso de no poder ser analizada
de inmediato, o ante la presencia de actividad bioldgica, preservar con H3PO3 o H2S04, adicionando hasta lograr un pH < 2.

D.16.6. Procedimiento.
D.16.6.1. Se inicializa el instrumento de acuerdo a las especificaciones del fabricante, hasta lograr la estabilizacion.

D.16.6.2. Se prepara la muestra o serie de muestras en conjunto con un minimo de ftres patrones, preparados en
concentraciones entre los limites de determinacion del procedimiento establecido en el laboratorio y blanco de método. Las
muestras deberan estar perfectamente homogenizadas, para evitar taponamientos en las jeringas del automuestreador.

D.16.6.3. Cuando se requiera determinar el carbono organico disuelto, se inicia filtrando la muestra a través de filtro de fibra
de vidrio con poro de 0.45 um. Los cuales deberan ser previamente acondicionados, sumergiéndolos por al menos 12 h en
solucién HNO3 50%. Utilizando un filtro y soporte de filtro limpios por cada muestra.

D.16.6.4. Inyeccion de la muestra.

Utilizando una jeringa de acuerdo a las especificaciones del fabricante del equipo analizador, seleccionar el diametro de la
aguja o puntilla de acuerdo con las caracteristicas del material suspendido en la muestra. Utilizando agitador magnético, para
una correcta homogenizacién, e inyectar la muestra en el equipo, anotando la lectura como dato preliminar, repetir la inyeccion,



hasta que la reproducibilidad de la lectura esté dentro de + 10%, tomando el ultimo dato como lectura final. En cada corrida de
muestras incluir al menos tres patrones de concentracién dentro del rango de trabajo.

D.16.6.5. Preparacion de la curva de calibracion.

Preparar un minimo de siete patrones, en concentraciones entre 0 y 4 mg/L, utilizando la solucion patrén de biftalato de
potasio, considerando en todo momento el blanco de método (blanco de agua destilada) como la lectura blanco, la cual se
restara a la lectura de cada patron. Calculando a partir de ellos la curva de calibracion.

En el caso de equipo automatizado, los ajustes por blanco, son calculados por el software.
D.16.7. Medidas de control de calidad.

D.16.7.1. Para demostrar adecuadamente la aptitud técnica del analista se deberan realizar un minimo de 10 repeticiones,
de muestras pareadas, en dos diferentes diluciones, con alicuotas de muestra.

D.16.7.2. Se considera aceptable el desempefio del analista, demostrando como maximo, recobro entre 90 y 110% vy
desviacion estandar de 10%.

D.17. Método para la determinacién de THM.
D.17.1. Principio.

Los THM son extraidos de la muestra con pentano, el extracto obtenido es inyectado en un cromatégrafo de gases equipado
con un detector de captura de electrones para separacién y analisis. Los THM se refieren a los compuestos bromoformo,
bromodiclorometano, dibromoclorometano y cloroformo que pueden ser encontrados como subproductos de aguas que han
sido cloradas.

D.17.2. Interferencias.

D.17.2.1. Impurezas contenidas en el solvente de extraccion usualmente provocan problemas analiticos. Por ello se hace
necesario analizar blancos de solventes cada que se use un frasco nuevo. Se deben descartar solventes que tengan niveles de
THM mayores de 10 ug/mL.

D.17.2.2. Niveles bajos de interferencia pueden ser eliminados por destilacién o cromatografia en columna.

D.17.2.3. Un solvente se considera libre de interferencias si contiene menos de 0.4 ug/mL de triclorometano de forma
individual.

D.17.3. Equipo.

17.3.1 Cromatdgrafo de gases, de preferencia con temperatura programable, sistema de enfriamiento del horno de columna
e inyector con camisa de cuarzo tipo septum, equipado con detector de captura de electrones.

D.17.4. Material.

D.17.4.1. Frascos y matraces con tapén de rosca con interior recubierto de PFTE;
D.17.4.2. Microjeringas de 1pL ;

D.17.4.3. Microjeringas de 10 a 100 pL;

D.17.4.4. Microjeringas de 25 pL;

D.17.4.5. Jeringas hipodérmicas de vidrio de 10 mL;

D.17.4.6. Valvula para jeringa tipo Luer de dos pasos;

D.17.4.7. Columna cromatografica. Puede emplearse cualquiera de las que a continuacion se indican:

D.17.4.7.1. Columna 1. Columna de vidrio de 2 m de longitud y 4 mm de diametro interno, empacada con 3% de SP1000 en
Supelcort (malla 100/120);



D.17.4.7.2. Columna 2. Columna de vidrio de 2 m de longitud y 4 mm de diametro interno, empacada con 10% de escualeno
en Chromosorb WAW (malla 100/120);

D.17.4.7.3. Columna 3. Columna de vidrio de 2 m de longitud y 2 mm de diametro interno, empacada con 6% OV11 y 4%
SP2100 en Supelcort (malla 100/120), y

D.17.4.7.4. Columna 4. Columna capilar de silica fundida DB-624 o equivalente, con dimensiones de 30 m de longitud y
0.53 mm de diametro interno, espesor de pelicula de 3 um.

D.17.5. Reactivos.

D.17.5.1. Pentano grado analisis organico de trazas (C5H12);
D.17.5.2. Metanol grado analisis organico de trazas (CH40);
D.17.5.3. Carboén activado;

D.17.5.4. Bromoformo pureza mayor a 98% (CHBr3);

D.17.5.5. Bromodiclorometano pureza mayor a 97% (CHBrCI2);
D.17.5.6. Dibromoclorometano pureza mayor a 98% (CHBr2Cl);
D.17.5.7. Cloroformo pureza minimo del 99.8% (CHCI3);
D.17.5.8. Helio grado cromatografico;

D.17.5.9. Argén con 5% de metano grado cromatografico;
D.17.5.10. Agua libre de THM;

D.17.5.11. Preparar pasando agua desionizada a través de un filtro conteniendo carbon activado o hirviendo agua y
purgandola con un gas inerte por una 1 h manteniendo la temperatura a 90°C. Conservar en frascos con tapa de rosca con el
interior recubierto de PFTE;

D.17.5.12. Soluciones madre de THM individuales;

D.17.5.13. Colocar 9.8 mL de metanol en un matraz volumétrico de 10 mL. Dejar en reposo aproximadamente 10 min o
hasta que todas las paredes humedecidas con el alcohol estén secas. Pesar con una precisién de 0.1 mg. Utilizando una
jeringa de 100 pL, adicionar inmediatamente de 23 gotas del trihalometano y volver a pesar, y

D.17.5.14. Asegurarse que el trihalometano cae directamente en el alcohol sin tener contacto con el cuello del matraz. Diluir
al volumen y mezclar. Transferir la solucion madre a un recipiente de 15 mL con tapon de rosca y recubierto en su interior con
PTFE. Efectuar la misma operacién con los cuatro THM en forma individual. Calcular la concentracion en ug/mL a partir de la
diferencia de peso registrada. Las soluciones son estables durante 4 semanas almacenadas a 4°C.

Precaucion: Los THM son téxicos, preparar las soluciones en una campana de extraccion y utilizar mascarilla apropiada.
D.17.6. Procedimiento.
D.17.6.1. Preparacion de las curvas de calibracion.

D.17.6.1.1. De acuerdo con la concentracién calculada para cada solucion madre de THM, preparar tres diluciones de cada
uno, de tal forma que cubran el intervalo de concentracion de las muestras.

D.17.6.2. Extraccion de THM.
D.17.6.2.1. Quitar los émbolos de las jeringas hipodérmicas y sujetar a una valvula tipo Luer.

D.17.6.2.2. Abrir la botella que contiene la muestra. Si ningun agente reductor ha sido adicionado, colocar directamente 1
mg del mismo en el matraz de extraccion.

D.17.6.2.3. Verter la muestra al depdsito de la jeringa. Colocar el émbolo y comprimir la muestra. Abrir la valvula de la
jeringa y ventilar algun residuo de aire mientras se ajusta el volumen de muestra a 10 mL. Cerrar la valvula.



D.17.6.2.4. Medir 2 mL de pentano en otro matraz de extraccidn e inyectar con mucho cuidado la muestra contenida en la
jeringa. Tapar y agitar vigorosamente durante 1 min. Dejar separar las fases. Centrifugar si es necesario.

D.17.6.2.5. Inyectar la fase organica al cromatdgrafo.
D.17.6.3. Acondicionamiento del equipo.

D.17.6.3.1. Fijar los parametros cromatograficos indicados (véase tabla D.17.1.) de acuerdo con el manual de operacion y al
tipo de columna utilizada:

Tabla D.17.1.- Condiciones Cromatograficas

Parametros
Columna Flujo del gas Temperatura del horno de la
Gas acarreador
acarreador columna
1 Argon con 5% de metano 60 mL/min 50°C
2 Argon con 5% de metano 25 mL/min 67°C
3 Argon con 5% de metano 25 mL/min 45°C por 12 miny 1°C/min a 70°C
4 Helio 75 mL/min 5°C por 2 min y 5°C/min a 200°C

D.17 6.3.2. Asimismo fijar los parametros correspondientes (temperatura y voltaje) para el detector de captura de electrones.
D.17.7. Acondicionamiento del método.

D.17.7.1. Inyectar 3 pyL para columna de vidrio y 1 yL para columna capilar de cada solucién patrén de THM de menor a
mayor concentracion.

D.17.7.2. Obtener los cromatogramas correspondientes.

D.17.7.3. Elaborar una curva de calibraciéon para cada trihalometano, graficando el area obtenida del pico para cada
solucion patron en funcion de su concentracion (ug de THMIL).

D.17.7.4 Ajustar la curva de calibraciéon obtenida mediante regresion lineal (método de minimos cuadrados). Calcular la
pendiente, el coeficiente de correlacién y la ordenada al origen. Obtener la ecuacién de la recta.

D.17.7.5. Inyectar del mismo modo 3 o 1 yL de muestra y blanco de muestras. Obtener los cromatogramas, identificar los
picos correspondientes a cada THM en funcion de su tiempo de retencion. Calcular el area del pico.

D.17.7.6. En caso de ser necesario diluir las muestras con pentanol, para llevar al intervalo de trabajo (factor de dilucion).

D.17.7.7. Lo anterior puede llevarse a cabo en equipos que se programan directamente en los cuales sélo es necesario leer
los patrones y marcar su concentracion tedrica.

D.17.8. Expresion de los resultados.
D.17.8.1 Calculos.
De la ecuacion de la recta obtenida:
y=mx + b
En donde:
yes el area del pico correspondiente a cada THM;
m es la pendiente;

x es la concentracion en ug de cada THM/L de la muestra, y



b es la ordenada al origen.

Despejar x, para obtener directamente la concentracion de uyg de THM/L en la muestra. Multiplicar por el factor de dilucion
utilizado. Sumar la concentracion de los THM detectados.

En los equipos que pueden programarse, la lectura obtenida es directamente la concentracién del compuesto en pg/L

La suma de la concentracion de ug de THM/L, considerando la dilucion, son los THM totales.
D.18. Método para la determinacion de formaldehido total por cromatografia de liquidos
D.18.1. Fundamento.

El formaldehido presente en la muestra es derivatizado con 2,4-dinitrofenilhidracina en medio acido y extraido con
cloroformo. Después que el solvente es intercambiado por metanol, el producto es separado y cuantificado usando fase reversa
y detecciéon UV a 365 nm.

D.18.2. Equipo.

D.18.2.1. Sistema de cromatdgrafo de liquidos;

D.18.2.2. Sistema desgasificador por Helio, membrana de vacio o ultrasonido;

D.18.2.3. Sistema de bombas capaz de desarrollar un flujo de 1 mL/min;

D.18.2.4. Inyector tipo jeringa (intervalo de 1-25 pL) o loop de 25 pL;

D.18.2.5 Detector de arreglo de diodos o UV-Visible capaz de medir a 365 nm;

D.18.2.6. Sistema de datos: graficador, integrador o computadora compatible con la salida de voltaje del detector;
D.18.2.7. Columna Octadecilsilanos (C18 u ODS), dimensiones de 250 x 4.6 mm, tamafio de particula de 7 ym, y
D.18.2.8. Evaporador rotatorio.

D.18.3. Material.

D.18.3.1. Material comun de laboratorio (probetas, vasos de precipitados, matraces y pipetas).
D.18.4. Reactivos y soluciones.

D.18.4.1. Cloroformo (CHCI3);

D.18.4.2. Metanol grado CLAR (CH40);

D.18.4.3. Agua grado CLAR (H20);

D.18.4.4. Etanol (C2H602);

D.18.4.5. HCI;

D.18.4.6. 2,4Dinitrofenilhidracina (DNPH);

D.18.4.7. Formaldehido en solucion al 37% (CH20);

D.18.4.8. Indicador de timolftaleina grado ACS. Intervalo de viraje de pH 9.0 a 9.5 (incoloroazul);
D.18.4.9. Sulfito de sodio anhidro (Na2S03);

D.18.4.10.HCI0.100N,1N,2Ny 12N,y

D.18.4.11. Determinar la concentracion exacta del HCI 0.100 N usando procedimiento de titulacion.
D.18.4.12. Solucién de 2,4Dinitrofenilhidracina (DNPH).

Saturar 1 L de HCI 2 N con DNPH (solubilidad aproximada de 300 mg/L).



D.18.4.13. Solucién stock de formaldehido aproximadamente de 4 mg/L.

D.18.4.13.1. Medir 5 mL de formaldehido al 37% en un matraz volumétrico de 500 mL y llevar al volumen con agua.
Calentar la solucion a aproximadamente 30°C para disolver completamente la formalina y enfriar a temperatura ambiente.

D.18.4.13.2. Valoracion de la solucion.

D.18.4.13.2.1. Medir 125 mL de solucion de sulfito de sodio (Na2S03) 1 M en un matraz Erlenmeyer de 250 mL. Adicionar 3
gotas del indicador de timolftaleina. La solucion debe ser de un color azul palido. Aiadir HCI 0.1 N gota a gota hasta que la
solucion se vuelve incolora (usualmente se requieren de 25 gotas). Adicionar exactamente 25 mL de solucién stock de
formaldehido a la solucién acidificada de sulfito de sodio. Titular con HCI 0.1 N hasta la desaparicion de la coloraciéon que
persista 3 min.

D.18.4.13.2.2. Efectuar 3 titulaciones y calcular el valor promedio.
D.18.4.13.2.3. Calcular la concentracion exacta de formaldehido aplicando la siguiente ecuacion:

{[mL gastados de HCl 0.1 ¥ x HCI N x 30.03]}

25 mkL

mg CH2O/mL =

D.18.4.14. Solucioén de sulfito de sodio (Na2S03)1 M.

Disolver 63.02 g de sulfito de sodio en 500 mL de agua.

D.18.4.15. Solucién indicadora.

D.18.4.15.1. Disolver 40 mg de indicador de timolftaleina en 40 mL de etanol.
D.18.4.15.2. Solucion patron derivatizada de formaldehido de 50 mg/L.

D.18.4.15.3. De acuerdo con la concentracion calculada de la solucién stock, medir un volumen equivalente a 2.5 mg de
formaldehido

D.18.5. Procedimiento.
D.18.5.1. Preparacioén de la curva patron.

Medir los siguientes volumenes de solucion patron de formaldehido (véase tabla D.18.1.) en matraces volumétricos de 50
mL. Llevar al volumen con metanol. Filtrar a través de un filtro de tamafo de poro de 0.45 pm.

Tabla D.18.1.-Curva de calibracion de Formaldehido.

Volumen de solucion patron Concentracién (mg Volumen de aforo
de formaldehido (mL) de CH20/L) con metanol (mL)

0.00 Blanco 50

0.25 0.25 50

0.50 0.50 50

1.00 1.00 50

2.50 2.50 50

5.00 5.00 50

D.18.5.2. Preparacion de las muestras.

D.18.5.2.1. Medir 60 mL de muestra y agua destilada (blanco de muestras) en un embudo de separacion. Adicionar 165 mL
de HCI 12 N y 300 mg de dinitrofenilhidracina (DNPH). Agitar por varios minutos.



D.18.5.2.2. Extraer dos veces con porciones de 50 mL de cloroformo. Dejar separar las fases y descartar la fase acuosa.

D.18.5.2.3. Lavar la fase cloroférmica, dos veces con porciones de 50 mL de HCI 1 N y una vez con 100 mL de agua.
Descartar la fase acuosa.

D.18.5.2.4. Evaporar el cloroformo casi a sequedad. Diluir el residuo a un volumen de 25 mL con metanol. Filtrar a través de
filtro con tamafio de poro de 0.45 pm.

D.18.5.3. Acondicionamiento del equipo.

D.18.5.3.1. Fijar los siguientes parametros cromatograficos de acuerdo con el manual de operacion:

D.18.5.3.1.1. Flujo: 1mL/min.

D.18.5.3.1.2. Fase movil: Metanol 70% Agua 30%.

D.18.5.3.1.3. Longitud de onda: UV a 365 nm.

D.18.5.3.1.4. Velocidad del integrador o software en sistemas automatizados.

D.18.5.3.1.5. Bombear fase movil a través del sistema del cromatégrafo hasta la obtencion de una linea base estable.

D.18.5.4. Acondicionamiento del método.

D.18.5.4.1. Inyectar 25 pL de cada solucion patron de menor a mayor concentracion.

D.18.5.4.2. Obtener los cromatogramas correspondientes. El pico que corresponde al formaldehido derivatizado eluye a un
tiempo aproximado de 8 min bajo las condiciones de este método.

D.18.5.4.3. Elaborar una curva de calibracion, graficando el area obtenida del pico para cada solucion patrén en funcién de
su concentracion (mg de CH20OI/L).

D.18.5.4.4. Ajustar la curva de calibracion obtenida mediante regresion lineal (método de minimos cuadrados). Calcular la
pendiente, el coeficiente de correlacion y la ordenada al origen. Obtener la ecuacion de la recta.

D.18.5.4.5. Inyectar del mismo modo que se inyectd la solucién patrén, para 25 yL de muestra y blanco de muestras.
Obtener los cromatogramas, identificar el pico correspondiente al formaldehido derivatizado en funcion de su tiempo de
retencion. Calcular el area del pico.

D.18.5.4.6. En caso de ser necesario diluir las muestras con metanol, para llevar al intervalo de trabajo (factor de dilucion).

D.18.5.4.7. Lo anterior puede llevarse a cabo en equipos que se programan directamente en los cuales s6lo es necesario
leer los patrones y marcar su concentracion tedrica.

D.18.6. Expresion de los resultados.
D.18.6.1. Calculos.

De la ecuacion de la recta obtenida:
y=mx + b
En donde:
yes el area del pico correspondiente al formaldehido derivatizado en la muestra;
m es la pendiente;
x es la concentracion, mg de formaldehido /L en la muestra, y
b es la ordenada al origen.

Despejar x para obtener la concentracion, mg de formaldehido/L en la muestra.



mg de CH20 /L = (A—B)xF.D.
En donde:
A es la concentracion, mg de CH2O/L en la muestra;
B es la concentracion, mg de CH2O/L en el blanco de muestras, y
F.D. es el Factor de dilucion.
D.18.7. Informe de prueba.
D.18.7.1. Informar como:
mg de formaldehido/L.
D.19. Método potenciométrico para la determinacién de Fluoruros.
D.19.1. Principio.

El ion fluoruro es determinado potenciométricamente usando un electrodo de ion selectivo para fluoruros, en combinacién
con un electrodo de referencia o combinado.

D.19.2. Equipo.

D.19.2.1. Balanza analitica con sensibilidad de 0.1 mg calibrada y verificada;

D.19.2.2. Potenciémetro con escala expandida en milivoltios o analizador de ion especifico o bien un electrodo combinado;
D.19.2.3. Electrodo especifico de flior (combinado o simple);

D.19.2.4. Electrodo de referencia (cuando no se cuenta con electrodo de fluor combinado), y

D.19.2.5.Agitador magnético.

D.19.3. Material.

Se recomienda que el material sea de Nalgene;
D.19.3.1. Vasos de precipitados de 25 0 50 mL;
D.19.3.2. Vasos de precipitados de 1000 mL;

D.19.3.3. Matraces volumétricos de 100, 500 y 1000 mL;
D.19.3.4. Bureta de 50 mL graduada en 0.1 mL;
D.19.3.5. Pipetas volumétricas de 1,5,10 y 20 mL, y
D.19.3.6. Barra magnética.

D.19.4. Reactivos y soluciones.

Todos los reactivos deben ser grado analitico a menos que se indique otra especificacion y por agua se entiende agua
destilada.

D.19.4.1. Acido acético glacial (C2H402);

D.19.4.2. Acido 1,2 ciclohexilendiaminotetracético (CDTA);

D.19.4.3. Hidroxido de sodio (NaOH) 6 N;

D.19.4.4. Disolver 120 g de hidroxido de sodio en agua y llevar a un volumen de 500 mL;
D.19.4.5. Cloruro de sodio (NaCl), y

D.19.4.6. Fluoruro de sodio anhidro (NaF).



D.19.4.7. Soluciéon madre de fluoruros de 100 mg de F/L.

Disolver 221.0 mg de NaF en agua destilada y llevar a un volumen de 1 L.
D.19.4.8. Solucién patrén de fluoruros de 10 mg de F/L.

Medir 10 mL de soluciéon madre y llevar a un volumen de 100 mL.
D.19.4.9. Solucién amortiguadora (TISAB II)

Colocar aproximadamente 500 mL de agua en un vaso de 1 L. Afadir 57 mL de acido aceético glacial, 58 gde NaCly 4.0 g
de CDTA. Agitar para disolver. Colocar el vaso en bafo de agua fria y ajustar el pH de la solucién entre 5.0 y 5.5 adicionando
lentamente NaOH 6N (aproximadamente 125 mL) con agitacion. Trasvasar a un matraz volumétrico de 1 L y llevar al volumen
con agua. Puede obtenerse preparado comercialmente.

D.19.5. Procedimiento.
D.19.5.1. Preparacion de la curva de calibracion.

Medir los siguientes voliumenes de solucién patrén de fluoruros (10 mg F/L) midiendo con bureta de (Véase tabla D.19.1.)
en matraces volumétricos de 100 mL y llevar al volumen con agua.

Tabla D.19.1. Curva de calibracién de Fluoruro

Volumen de solucion patron de Concentracion Volumen de
fluoruros de 10 mg de F/L (mg de FIL) aforo (mL)
(mL)

0.1 0.01 100

1.0 0.10 100

10.0 1.0 100

50.0 5.0 100

100.0 10.0 100

D.19.5.2. Calibrar el potenciometro de acuerdo al manual de operacién y ajustar la temperatura, de preferencia a
temperatura ambiente. En el caso de tomar lecturas en RMV, calibrar el aparato con solucién de 1 yg de flior (sin solucion
amortiguadora y registrar en el aparato una lectura de 100 RMV).

D.19.5.3. Tomar 10 mL (con pipeta volumétrica) de cada una de las concentraciones de la curva y colocarlas en vasos de
precipitados de 30 mL (nalgene), y adicionar a cada uno 10 mL de la soluciéon amortiguadora.

D.19.5.4. Mezclar cada solucidn con agitador magnético. Sumergir los electrodos y dejar que se estabilicen por lo menos 3
min, o esperar la indicacion del aparato, antes de efectuar la lectura en RMV o mg/kg. Mantener la agitacion durante la lectura.

D.19.5.5. Aplicar el mismo procedimiento para las muestras.
D.19.6. Calculos.
1) Cuando se utiliza un potenciémetro con escala en milivolts.
mg de F-/L es el antilogaritmo (mx + b);
mg de F-/L es el antilogaritme [m{(RMV) + b];
En donde:

Antilogaritmo base 10;



my b son constantes obtenidas en el ajuste con minimos cuadrados, y

RMV son los milivolts relativos (para muestras y patrones de la curva).

D.19.7. Informe de prueba.

Informar como: mg de F /L.

D.20. Método de Flujo Segmentado mediante digestion UV y destilacién para la determinacion de Cianuros.
D.20.1. Medidas precautorias en el manejo de cianuros.

D.20.1.1. Las sales de cianuro se descomponen en contacto con agua, humedad, carbonatos alcalinos y acidos
produciendo cianuro de hidrégeno.

D.20.1.2. La mezcla de cianuros metalicos con cloratos, percloratos, nitratos o nitritos metalicos, causa explosiones
violentas.

D.20.1.3. Riesgos:
D.20.1.4. En presencia de agua, CO2 y disoluciones acidas, se genera HCN el cual es inflamable.
D.20.1.5. EI HCN es téxico y puede ser fatal si se absorbe a través de la piel, se ingiere o se inhala.

D.20.1.6. La absorcion de 50 a 100 mg de cianuros en una sola dosis puede causar un colapso inmediato, cesando la
respiracion.

D.20.1.7. Realizar la determinacién en area especifica con campana extractora de gases.
D.20.1.8. Utilizar un respirador con filtro o mascarilla con filtro adecuado.

D.20.1.9. Utilizar guantes y protectores de mangas.

D.20.1.10. Lentes de seguridad ajustados y careta.

D.20.1.11. Traje de proteccion y zapatos cerrados.

D.20.1.12. En caso de derrames o fugas:

D.20.1.13. Regadera de seguridad y lavaojos.

D.20.1.14. Traje de proteccién completo incluyendo equipo auténomo de respiracion.

D.20.1.15. Evacuar la zona de peligro. Limpiar la sustancia derramada e introducirla en un recipiente hermético y confinar
en un lugar seguro. NUNCA poner en contacto directo con el agua.

D.20.1.16. En caso de incendio y explosion:
D.20.1.17. Utilizar polvo quimico alcalino. No utilizar agua, espuma y CO2.
D.20.2. Fundamento.

Los cianuros son liberados como HCN, por reflujo de la muestra con un acido fuerte. El HCN se absorbe en una disolucion
de NaOH. El i6n cianuro en la disolucién absorbente se hace reaccionar con cloramina T a un pH menor de 8, para formar el
cloruro de cianégeno. Después de que la reaccion termine, se adiciona el reactivo de acido piridin barbiturico formando un
compuesto colorido que es medido espectrométricamente a una longitud de onda de 570 nm. La determinacién se realiza
mediante destilacion por digestion UV y analisis por flujo segmentado.

D.20.3. Interferencias.

D.20.3.1. La mayoria de las interferencias se reducen o eliminan por destilaciéon antes de la formacién de color.
D.20.3.2. Los tiocianatos se descomponen a cianuro por radiacion UV produciendo una interferencia positiva.
D.20.3.3. Se deben eliminar de la muestra sulfuros y agentes oxidantes.

D.20.4. Equipo.



D.20.4.1. Equipo para analisis por flujo segmentado. (Véase figura D.20.1.);
D.20.4.2. Bomba peristaltica multicanal;

D.20.4.3. Automuestrador acceso directo o aleatorio;

D.20.4.4. Detector con longitud de onda a 570 nm;

D.20.4.5. Digestor UV;

D.20.4.6. Cartucho de destilacién para cianuros en linea;

D.20.4.7. Cartucho reactor especifico para prueba de cianuros;

D.20.4.8. Bafio criogénico con bomba de recirculacion;

D.20.4.9. Equipo de muestras, bote de muestra frascos ambar con PTFE;
D.20.4.10. Balanza analitica con precisién de 0.1 mg, calibrada y verificada;
D.20.4.11. Balanza granataria con precision de 0.1 g, calibrada y/o verificada;
D.20.4.12. Potenciometro verificado

D.20.4.13. Agitador tipo vortex;



Figura D.20.1. Médulo de Destilacidn.

Digestion

Reactivo de

Destilacion

Remuestrec

El material debe lavarse con detergente y agua, enjuagarse 2 veces con agua desionizada y secarse entre 110 a 150°C
durante 1 h.

No someter a secado térmico el material volumétrico.
D.20.4.14. Tubos vial de teflén para automuestreador;
D.20.4.15. Gradillas para tubos;

D.20.4.16. Papel filtro No. 41, de 185 mm de diametro;
D.20.4.17. Papel filtro No. 1, de 185 mm de diametro;
D.20.4.18. Vasos de precipitado de 1000 mL de plastico;
D.20.4.19. Vasos de precipitado de 10, 50, 100 y 500 mL;
D.20.4.20. Perillas;



D.20.4.21. Pipetas Pasteur;

D.20.4.22. Micro bureta de 10 mL graduada en 0.1 mL;

D.20.4.23. Matraces Erlenmeyer de 500, 1000, 2000 y 3000 mL;

D.20.4.24. Matraces volumétricos de 100 mL, 500 mL, 1000 mL;

D.20.4.25. Contenedores de plastico;

D.20.4.26. Pipetas volumétricas de 1,5, 10 y 20 mL o micropipeta automatica calibrada y/o verificada;
D.20.4.27. Barra magnética recubierta con teflén, y

D.20.4.28. Papel adsorbente.

D.20.5. Reactivos y soluciones.

Todos los reactivos deben ser grado analitico a menos que se indique otra especificacion.
Filtrar y desgasificar todos los reactivos antes de su uso.

D.20.5.1. Acido barbitarico (C4H4N203).

D.20.5.2. Cloramina T trihidratada (C7H7SO2NNaCI3H20).

D.20.5.3. Agua desionizada (Tipo I).

D.20.5.4. Dowfax 2Al.

D.20.5.5. HCI.

D.20.5.6. Acido hipofosféroso 50% p/v (H3PO2).

D.20.5.7. Acido fosférico concentrado (H3PO4).

D.20.5.8. Cianuro de potasio (KCN), o disolucion patrén de cianuro trazable a patrones nacionales o internacionales.
D.20.5.9. Fosfato monobasico de potasio (KH2PO4).

D.20.5.10. Piridina (C5H5N).

D.20.5.11. Hidroxido de sodio (NaOH).

D.20.5.12. Fosfato dibasico de sodio (Na2HPO4).

D.20.5.13. pdimetilamino benzal rodanina (C12H12N20S2).

D.20.5.14. Acetona (C3H60).

D.20.5.15. Agua.

D.20.5.15.1 Desgasificar y desionizar el agua por una de las siguientes formas:
D.20.5.15.2. Coloque agua desionizada a vacio con agitacion magnética o por sonicacion en un periodo de 15 a 20 min.

D.20.5.15.3. Purgar el agua desionizada con una corriente de nitrégeno (u otro gas inerte) a través de un contenedor de
vidrio por aproximadamente 5 min.

D.20.5.15.4. Hervir el agua desionizada en un matraz Erlenmeyer por 15 a 20 min. Quitar el matraz de la fuente de calor y
tapar con otro matraz en posicion invertida y permitir enfriar a temperatura ambiente.

D.20.5.15.5. Preparar el agua al momento de su uso o almacenarla en un contenedor perfectamente tapado y sellado o bajo
ligero vacio para protegerla de la reabsorcién de gases atmosféricos.

D.20.5.16. Disolucion de arranque.



D.20.5.16.1. Adicionar 2 mL de disolucién DOWFAX 2Al en aproximadamente 800 mL de agua desionizada en un matraz
volumétrico de 1 L. Llevar al volumen con agua desionizada y mezclar perfectamente.

D.20.5.17. Reactivos de destilacion.

D.20.5.17.1. Agregar 125 mL de acido fosférico y 25 mL de acido hipofosforoso en aproximadamente 250 mL de agua en un
matraz volumétrico de 500 mL.

D.20.5.17.2. Enfriar a temperatura ambiente. Llevar al volumen con agua desionizada y mezclar perfectamente. Preparar
esta disolucion semanalmente.

D.20.5.18. Buffer de fosfatos pH 5.2.

Disolver 13.6 g de fosfato monobasico de potasio y 0.28 g de fosfato dibasico de sodio en aproximadamente 800 mL de
agua desionizada en un matraz volumétrico de 1.0 L. Llevar al volumen con agua desionizada y mezclar, almacenarla en
refrigeracion.

D.20.5.19. Buffer de fosfatos disolucion de trabajo.

Agregar 1 mL de DOWFAX 2Al a 500 mL de la disolucién buffer de fosfatos pH 5.2 y mezclar perfectamente. Preparar esta
disolucion diariamente.

D.20.5.20. Reactivo de cloramina T.

D.20.5.20.1. Disolver 2.0 g de cloramina T trihidratada en aproximadamente 400 mL de agua desionizada en un matraz
volumétrico de 500 mL.

D.20.5.20.2. Llevar al volumen de aforo con agua desionizada y mezclar perfectamente. Preparar esta disolucion
diariamente.

D.20.5.21. Reactivo piridina-acido barbiturico.

D.20.5.21.1. Pesar 7.5 g de acido barbitarico y transferir a un vaso de precipitado de 500 mL, enjuagar las paredes del vaso
con 50 mL de agua desionizada.

D.20.5.21.2. Con agitacion agregar 37.5 mL de piridinay 7.5 mL de HCI.
D.20.5.21.3. Agregar 300 mL de agua desionizada y agitar hasta que el acido barbitirico este completamente disuelto.

D.20.5.21.4. Transferir el contenido del vaso cuantitativamente a un matraz volumétrico de 500 mL, llevar al volumen con
agua desionizada y mezclar.

D.20.5.21.5. Filtrar la disolucion a través de un filtro con tamafo de poro de 0.45 im.

D.20.5.21.6. Preparar esta disolucion semanalmente.

D.20.5.22. Hidroxido de sodio 1 N.

Pesar aproximadamente 40.0 g de hidroxido de sodio, disolver y llevar a un volumen de 1 L con agua desionizada, mezclar.
D.20.5.23. Hidréxido de sodio 0.1 N.

Medir 100 mL de la disoluciéon de hidréoxido de sodio 1 N, transferir a un matraz volumétrico de 1 L y llevar al volumen con
agua desionizada, mezclar.

D.20.5.24. Disolucién indicadora de rodanina al 0.02%.

Disolver 20 mg de p-dimetilamino benzal rodanina en 100 mL de acetona. Mantener esta disolucidon almacenada en frasco
ambary en refrigeracion.

D.20.5.25. Disolucion patron de cloruro de sodio 0.0141 N.

Disolver 0.8241 g de NaCl (previamente secado a 140°C durante 2 h), en agua destilada y llevar a 1000 mL en un matraz
volumétrico. Bajo estas condiciones 1.00 mL equivale a 500 ug del ion Cl. Ajustar esta equivalencia al peso registrado.



D.20.5.26. Disolucion de cromato de potasio (K2CrO4) al 5%.

Disolver 50 g de cromato de potasio (K2CrO4) en aproximadamente 100 mL de agua. Afiadir disolucion de AgNO3 0.1 N
hasta la formacién de un precipitado color rojo. Dejar reposar 12 h; filtrar y diluira 1 L con agua.

D.20.5.27. Disolucion patron de nitrato de plata (AgNO3) 0.02 N.

D.20.5.27.1. Disolver 3.27 g de nitrato de plata (AgNO3) en agua y llevar a un volumen de 1 L. Guardar la disolucion en
frasco color ambary en refrigeracion.

D.20.5.27.2. Si se utiliza una disolucién comercial de nitrato de plata 0.1 N, diluir 200 mL de ésta a un volumen de 1000 mL
con agua.

D.20.5.28. Valoracion de la disolucion.

D.20.5.28.1. Tomar por triplicado una alicuota de 10 mL de la disolucién de NaCl con material volumétrico y transferir a
matraces Erlenmeyer de 250 mL llevar a un volumen aproximado de 100 mL con agua. Adicionar 1 mL de disolucion de
cromato de potasio y titular con la disolucién patron de nitrato de plata (AgNO3) 0.02 N hasta la aparicion de la coloracion
amarillorojizo permanente.

D.20.5.28.2. Preparar un blanco de reactivos utilizando 100 mL de agua conteniendo 1 mL de disoluciéon de cromato de
potasio.

D.20.5.28.3. Calcular la normalidad de la disolucion aplicando la siguiente ecuacion:
(N de NaCl X V)

NAgNOy = — -5

Solucion patréon de nitrato de plata (AgNO3) 0.02 N.

En donde:

N es la Normalidad;

V es la alicuota tomada de la disolucién patron (10 mL);

A son los mL gastados de AgNO3 0.02 N en la valoracion del patrén;

B son los mL gastados de AgNO3 0.02 N en la valoracion del blanco;

Esta disolucién debera valorarse semanalmente o antes de su uso.

D.20.5.29. Disolucion patron de cianuro de 100 mg/L.

D.20.5.29.1. Disolver 2 g de hidroxido de sodio en aproximadamente 900 mL de agua desionizada en un matraz
volumétricode 1.0 L.

D.20.5.29.2. Agregar 0.2505 g de cianuro de potasio (KCN) y agitar hasta que se disuelva.
D.20.5.29.3. Llevar al volumen de 1000 mL con agua desionizada y mezclar perfectamente.

D.20.5.29.4. Aimacenar en recipiente ambar y refrigerar. Si se almacena adecuadamente este reactivo es estable hasta por
4 semanas.

D.20.5.30. Valoracion de la disolucion.

D.20.5.30.1. Medir 25 mL de esta disolucién y diluir a 100 mL con disolucion de NaOH 0.1 N, afadir aproximadamente 0.5
mL del indicador de rodanina. Titular con disoluciéon valorada de AgNO3 0.02 N, hasta el primer cambio de color amarillo
canario a salmon.

D.20.5.30.2. 1 mL de solucion de AGNO3 0.02 N equivale a 1.00 mg de CN

D.20.5.30.3. Esta disolucién debera valorarse semanalmente o antes de su uso.



D.20.5.31. Disolucion de trabajo de cianuro de 10 mg/L.

Con una pipeta volumétrica agregar 10 mL de disolucion patrén de cianuro (100 mg/L) en aproximadamente 80 mL de agua
desionizada en un matraz volumétrico de 100 mL. Llevar a volumen de 100 mL con agua desionizada y mezclar perfectamente.
Preparar previamente a su uso y mantener en una botella de vidrio cerrada.

D.20.5.32. Disolucion intermedia de cianuro 1.0 mg/L (100 mL).

D.20.5.32.1. Con una pipeta volumétrica agregar 10 mL de disolucién de trabajo de cianuro (10 mg/L) en aproximadamente
80 mL de agua desionizada en un matraz volumétrico de 100 mL. Llevar a volumen de 100 mL con agua desionizada y mezclar
perfectamente. Preparar previamente a su uso y mantener en una botella de vidrio cerrada.

D.20.5.32.2. Puede utilizarse una disolucién patron comercial de 1 mg/mL trazable a patrones nacionales o internacionales
la cual ya no requiere valoracion.

D.20.6. Procedimiento.
D.20.6.1. Preparacion de la curva de calibracion.

Medir los siguientes volumenes de disolucion patrén de cianuros (Véase tabla D.20.1.) en matraces volumétricos de 100
mL. Adicionar 1.0 mL de hidréxido de sodio 1 N, llevar al volumen de 100 mL cada disolucién con agua desionizada y mezclar
perfectamente. Preparar la curva de calibracion diariamente.

Tabla D.20.1.- Curva de calibracion de Cianuros

Volumen de Volumen de Concentracion del ion
disolucién de trabajo disolucion intermedia cianuro
10.0 mg de CN/L 1.0 mg de CN/L (mglL)
(mL) (mL)
0.0 0.0 Blanco
0.0 05 0.005
0.0 1.0 0.010
0.0 5.0 0.050
1.0 0.0 0.100
5.0 0.0 0.500
10.0 0.0 1.000

D.20.6.1.2. Analizar cada punto de la curva de calibracion en orden creciente de concentracion.
D.20.6.2. Acondicionamiento del equipo para Analisis por Flujo Segmentado.
D.20.6.2.1. Conecte las mangueras de reactivos de la bomba al contenedor con la disolucién de inicio.

D.20.6.2.2. Establezca la velocidad de la bomba al 40% para permitir que fluya la disolucion de inicio a través de todo el
sistema.

D.20.6.2.3. Verifique que la celda del detector esté libre de burbujas y el flujo sea constante con la disolucion de inicio hasta
la obtencién de una linea base estable a 570 nm.

D.20.6.3. Manejo del instrumento.
D.20.6.3.1. Instale el cartucho como se muestra en el diagrama de flujo.
D.20.6.3.2. Encienda el equipo excepto la bomba y el digestor UV.



D.20.6.3.3. Encienda la bombilla de condensacion y enfriamiento.
D.20.6.3.4. Programe la temperatura de destilacién del calentador con el controlador del médulo a 160°C.

D.20.6.3.5. Verifique que el médulo de destilacidén del cianuro esté encendido y configurado como ilustra el diagrama de
flujo.

D.20.6.3.6. Conecte la linea de los reactivos de destilacion, al contenedor de agua desionizada, asi como el buffer de
fosfatos, piridina acido barbittrico y cloramina T.

D.20.6.3.7. Cuando la temperatura del calentador del médulo de destilacion alcance aproximadamente 150°C encender la
bomba y hacer fluir los reactivos a través del sistema. Encender el digestor UV.

D.20.6.3.8. Una vez que la temperatura se ha estabilizado aproximadamente a 160°C verifique que:

D.20.6.3.9. No haya liquido acumulado de reflujo en la bombilla de la cabeza de destilacion.

D.20.6.3.10. El liquido de condensacion de la columna tenga una apariencia homogénea y brillante en la pared interna.
D.20.6.3.11. Permita estabilizar |a linea base.

D.20.6.3.12. Analizar la curva de calibracion, blancos, muestras y muestras control.

D.20.6.3.13. Una vez finalizado el analisis apagar el modulo de calentamiento y permita a la columna de vidrio regresar a
temperatura ambiente. Purgue con disolucion de inicio en todo el sistema al menos de 10 a 15 min, detenga la bomba, libere la
tension en todas las mangueras y apague el equipo.

D.20.6.3.14. Notas de operacion.
D.20.6.3.15. Adicione hidroxido de sodio al contenedor del desecho para asegurar que no se desprenda gas de HCN.

D.20.6.3.16. Periddicamente (una o dos veces a la semana) enjuague con hidroxido de sodio 1N durante 10-15 min a
temperatura ambiente la cabeza de destilacion y reflujo para prevenir la acumulacion de depdsitos, posteriormente enjuague
con grandes cantidades de agua desionizada.

D.20.6.3.17. Advertencia: Nunca ensamble la disolucién de hidroxido de sodio 1N a través del sistema de destilacion.
D.20.6.3.18. No bombee liquidos que contengan surfactantes a través del sistema de destilacidn en caliente.

D.20.6.3.19. En el médulo de destilacion utilizar una manguera prehumedecida de polietileno para reducir dafios o rupturas
por lo caliente.

D.20.6.3.20. Si se acumula el liquido en la bombilla de reflujo de la cabeza de destilacion:
D.20.6.3.21. Desconecte la manguera acida del desecho no volatil y permita que se drene el liquido.

D.20.6.3.22. Reconecte la manguera y verifique que el bafio de destilacion esté funcionando adecuadamente, asegurese
que la bobina de destilacion esté situada adecuadamente sobre él asi como el calentador y que la cabeza de destilacion esté
purgada con la bobina del calentador.

D.20.6.3.23. Si persisten los problemas apague el bafio del calentador del destilador y espere a que el vidrio regrese a
temperatura ambiente. Purgue el sistema con NaOH 1N, enjuague con agua desionizada y seque con acetona.

D.20.6.3.23. Si el problema aun continua, eleve la temperatura en 5.0°C hasta que la destilacion se realice de manera
suave. No incremente la temperatura por encima de 180°C.

D.20.7. Expresion de los resultados.
D.20.7.1. Obtener el resultado en mg de CN/L directamente de la curva de calibracién.

D.20.7.2. En caso de que alguna de las muestras rebasa el intervalo de trabajo hacer una dilucion de la muestra y
considerar este factor en el célculo final.

D.20.8. Informe de prueba.



Informar como: mg de CNI/L.
D.21. Método Espectrométrico para la determinacion de Cianuros.
D.21.1. Fundamento.

Los cianuros son liberados como HCN por reflujo de la muestra con un acido fuerte. El HCN se absorbe en una disolucion
de NaOH. El ion cianuro en la disolucion absorbente se hace reaccionar con cloraminaT a un pH menor de 8 para formar el
cloruro de cianégeno; (CNCI) este forma un color rojo-azul al reaccionar con la disolucién de acido piridina-barbitdrico. La
absorbancia maxima del color en disolucién acuosa se encuentra entre 575 nm y 582 nm, la cual es proporcional a la
concentracion del ion cianuro.

Precaucion el HCN y el CNCI son toxicos; evitar su inhalacion.
D.21.2. Interferencias.

D.21.2.1. Los agentes oxidantes como el cloro pueden destruir la mayoria de los cianuros durante el almacenamiento y la
manipulacion, por lo cual esta interferencia debe ser eliminada al momento del muestreo.

D.21.2.2. Una elevada concentracién de carbonato puede afectar la destilacién causando gasificacién excesiva cuando se
afiade el acido. El didxido de carbono liberado puede reducir significativamente el contenido de NaOH del absorbedor.

D.21.2.3. El 4cido sulfhidrico o sulfuros metalicos.

D.21.2.4. La presencia de nitratos y/o nitritos pueden interferir en los resultados.
D.21.3. Equipo.

D.21.3.1. Balanza analitica con precisién de 0.1 mg, calibrada y verificada;
D.21.3.2. Balanza granataria con precision de 0.1 g, calibrada y/o verificada;
D.21.3.3. Mantilla o parrilla de calentamiento;

D.21.3.4. Potenciémetro verificado;

D.21.3.5. Aparato de destilacion. El matraz de destilacion Claissen modificado debe ser de 1 L de capacidad con un tubo de

entrada y un condensador. El absorbedor de gas puede ser un frasco lavador de gases tipo Fisher- Milligan. (Véase figura
D.21.1);

D.21.3.6. Equipo de vacio para el arrastre de gases en el destilador durante el pretratamiento de la muestra, y
D.21.3.7. Espectrometro calibrado y verificado disponible para utilizarse a 578 nm con celdas de 1 cm de paso 6ptico.

Figura D.21.1. Aparato para destilacion de cianuros
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D.21.4. Material.
Todo el material volumétrico utilizado debe ser clase A verificado.

D.21.4.1. Vasos de precipitados de 25 0 50 mL;
D.21.4.2. Vasos de precipitados de 1000 mL;
D.21.4.3. Matraces volumétricos de 50, 100, 250, 500 y 1000 mL;



D.21.4.4. Bureta de 50 mL graduada en 0.1 mL;

D.21.4.5. Pipetas volumétricas de 1,5, 10 y 20 mL o micropipeta calibrada y/o verificada, y
D.21.4.6. Barra magnética con cubierta de teflén.

D.21.5. Reactivos.

Todos los reactivos deben ser grado analitico a menos que se indique otra especificacion y por agua se entiende agua
destilada.

D.21.5.1. Cromato de potasio (K2CrO4);

D.21.5.2. Cianuro de potasio (KCN) o disolucion patréon de cianuro trazable a patrones nacionales o internacionales.
Reactivo altamente toxico, evitar el contacto o su inhalacion;

D.21.5.3. Acido sulfurico concentrado (H2S04);

D.21.5.4. Acido sulfamico (H2NSO3H);

D.21.5.5. Cloruro de magnesio hexahidratado (MgCI26H20);
D.21.5.6. Hidroxido de sodio (NaOH);

D.21.5.7. Nitrato de bismuto [(Bi)NO3)3];

D.21.5.8. Cloruro de sodio (NaCl). Con una pureza mayor de 99.95% o avalado por la DGN;
D.21.5.9. Nitrato de plata (AgNO3);

D.21.5.10. p-dimetilamino benzal rodanina (C12H12N20S2);
D.21.5.11. Acetona (C3H60);

D.21.5.12. Cloramina-T trihidratada (C7H7CINNaO2S3H20);
D.21.5.13. Acido Barbittrico (C4H4N203);

D.21.5.14. HC;

D.21.5.15. Acetato de sodio trihidratado (C2H3NaO23H20);
D.21.5.16. Tiosulfato de sodio (Na2S203);

D.21.5.17. Carbonato de plomo (PbCO3);

D.21.5.18. Almidoén;

D.21.5.19. Yoduro de potasio (KI);

D.21.5.20. Acido acético glacial (CH3COOH);

D.21.5.21. Acetato de plomo [Pb(CH3COO0)2];

D.21.5.22. Papel indicador de acetato de plomo comercial;
D.21.5.23. Piridina (C5H5N);

D.21.5.24. Disolucion indicadora de rodanina al 0.02%;

Disolver 20 mg de p-dimetilamino benzal rodanina (C12H12N20S2) en 100 mL de acetona. Mantener esta disolucion
almacenada en frasco ambar y en refrigeracion;

D.21.5.25. Disolucién concentrada de hidréxido de sodio;

Pesar aproximadamente 40.0 g de hidroxido de sodio, disolver y llevar a un volumen de 1 L con agua previamente hervida y
enfriada para eliminar la presencia de diéxido de carbono (CO2).



D.21.5.26. Disolucion diluida de hidroxido de sodio;

Diluir 40 mL de la disolucién concentrada de hidréxido de sodio y llevar a un volumen de 1 L en un matraz volumétrico con
agua libre de dioxido de carbono (CO2).

D.21.5.27. Disolucion patron de cloruro de sodio 0.0141 N;

Disolver 0.8241 g de cloruro de sodio (NaCl) (previamente secado a 140°C durante 2 h), en agua destilada y llevar a 1000

mL en un matraz volumétrico. Bajo estas condiciones 1.00 mL equivale a 500 pug del ion CI . Ajustar esta equivalencia al peso
registrado.

D.21.5.28. Disolucion de cromato de potasio al 5%;

Disolver 50 g de cromato de potasio (K2CrO4) en aproximadamente 100 mL de agua. Afadir disolucion de AgNO3 0.1 N
hasta la formacion de un precipitado color rojo. Dejar reposar 12 h; filtrar y diluira 1 L con agua.

D.21.5.29. Disolucién patron de nitrato de plata 0.02 N;

D.21.5.29.1. Disolver 3.27 g de AgNO3 en agua y llevar a un volumen de 1L. Guardar la disolucion en frasco color ambar y
en refrigeracion, y

D.21.5.29.2. Si se utiliza una disolucién comercial de nitrato de plata 0.1 N, diluir 200 mL de ésta a un volumen de 1000 mL
con agua.

D.21.5.30. Valoracion.

D.21.5.30.1. Tomar por triplicado una alicuota de 10 mL de la disolucion de NaCl con material volumétrico y transferir a
matraces Erlenmeyer de 250 mL llevar a un volumen aproximado de 100 mL con agua. Adicionar 1 mL de disolucion de

cromato de potasio vy titular con la disolucion patrén de (AgNO3) 0.02 N hasta la aparicion de la coloracion amarillo- rojizo
permanente;

D.21.5.30.2. Preparar un blanco de reactivos utilizando 100 mL de agua conteniendo 1 mL de disolucion de cromato de
potasio, y

D.21.5.30.3. Calcular la normalidad de la disolucién aplicando la siguiente ecuacion:
N AgNOs = (N de Nall x V)
(A-8)
En donde:
N es la normalidad;
V es la alicuota tomada de la disolucion patron (10 mL);
A es el volumen (mL) gastados de AGNO3 0.02 N en la valoracion del patron, y
B es el volumen (mL) gastados de AgNO3 0.02 N en la valoracién del blanco;
Esta disolucion debera valorarse semanalmente o antes de su uso.
D.21.5.31. Disolucion madre de 1 mg de CN/mL.
Disolver 1.6 g de NaOH y 2.51 g de cianuro de potasio (KCN) en un matraz volumétrico de 1 L. Llevar al volumen con agua.
D.21.5.32. Valoracion de la disolucion.

D.21.5.32.1. Medir 25 mL de esta disolucion y diluir a 100 mL con disolucion diluida de NaOH afiadir aproximadamente 0.5

mL del indicador de rodanina. Titular con disolucion valorada de AgNO3 0.02 N, hasta el primer cambio de color amarillo
canario a salmon;

D.21.5.32.2. 1 mL de solucion de AQNO3 0.02N equivale a 1.00 mg de CN;



D.21.5.32.3. Esta disolucién debera valorarse semanalmente o antes de su uso, y

D.21.5.32.4. Puede utilizarse una disolucién patron comercial de 1 mg/mL trazable a patrones nacionales o internacionales
la cual ya no requiere valoracion.

D.21.5.33. Disolucion de nitrato de bismuto [(Bi)NO3)3].

Pesar aproximadamente 30.0 g de nitrato de bismuto, disolver en 100 mL de agua, manteniéndose en agitacion, adicionar
250 mL de 4cido acético glacial. Agitar hasta que se disuelva el nitrato de bismuto y llevar a un volumen de 1 L con agua.

D.21.5.34. Disolucion de acido sulfamico (H2NSO3H).

Pesar aproximadamente 40.0 g de acido sulfamico, disolver en 500 mL de aguay llevar a un volumen de 1 L.

D.21.5.35. Acido sulfarico 1:1.

Afadir lentamente 500 mL de acido sulfurico concentrado a 500 mL de agua.

D.21.5.36. Disolucion de cloruro de magnesio.

Pesar aproximadamente 510.0 g de Cloruro de magnesio hexahidratado (MgCI26H20), disolver y aforar a 1 L con agua.
D.21.5.37. Disolucion de cloramina T.

Pesar aproximadamente 1.0 g de cloramina T y llevar a un volumen de 100 mL con agua. Almacenar en refrigeracion.
Preparar semanalmente.

D.21.5.38. Disolucion intermedia de cianuros de 10 mg CN/L.

Basado en la concentracion para la disolucion madre de cianuros, calcular el volumen requerido (aproximadamente 10 mL)
y llevar a 1 L con disolucion diluida de NaOH.

D.21.5.39. Disolucion patron de cianuros de 1 mg CN/L.

Medir 10 mL de la disolucion intermedia de cianuros y llevar a un volumen de 100 mL con disolucion diluida de NaOH.
Preparar previamente a su uso y mantener en una botella de vidrio cerrada.

D.21.5.40. Disolucion de acido piridina-barbitarico.

Pesar aproximadamente 15.0 g de acido barbiturico, colocar en un matraz volumétrico de 250 mL, lavar las paredes del
matraz con maximo 5 mL de agua. Adicionar 75 mL de piridina y mezclar. Adicionar 15 mL de HCI concentrado, mezclar y dejar
enfriar a temperatura ambiente. Diluir al volumen con agua y mezclar hasta que el acido barbitdrico se disuelva. Almacenar en
frasco ambar y en refrigeracion. Desechar si presenta precipitacion.

D.21.5.41. Disolucion amortiguadora de acetato de sodio.

Pesar aproximadamente 410.0 g de acetato de sodio, disolver y llevar a un volumen de 500 mL con agua. Ajustar a un pH
de 4.5 con acido acético glacial.

D.21.6. Procedimiento.
D.21.6.1. Preparacion de la curva de calibracién de cianuros.

Medir los siguientes volumenes de disolucion patrén de cianuros (véase Tabla D.21.1.) en matraces volumétricos de 50 mL.
Diluir con 40 mL de disolucion diluida de NaOH y desarrollar el color como se indica en el apartado de desarrollo de color.

Tabla D.21.1. Curva de calibracion de cianuros

Volumen de disolucién Concentracion de la Volumen de disoluciéon Volumen de aforo
patrén de KCN soluciéon (mg de CN/L) diluida de NaOH (mL)

(mL) (mL)




0.0 Blanco 40 50
1.0 0.02 40 50
25 0.05 40 50
5.0 0.10 40 50
75 0.15 40 50
10.0 0.20 40 50

D.21.6.1.1. Leer las soluciones patrén de menor a mayor concentracion y registrar al menos tres réplicas de la lectura de
cada uno.

D.21.6.1.2. Elaborar una curva de calibracion, graficando el promedio de la lectura de absorbancia en funcién de su
concentracion en mg de CN/L de cada uno de los puntos de la curva patron.

D.21.6.1.3. Ajustar la curva de calibracion obtenida mediante regresion lineal (método de minimos cuadrados). Calcular la
pendiente, el coeficiente de correlacion y la ordenada al origen. Obtener la ecuacion de la recta.

D.21.6.2. Destilacién de la muestra.
D.21.6.2.1. Medir 500 mL de muestra, conteniendo no mas de 10 mg de CN-/L en el matraz de destilacion de 1 L.

D.21.6.2.2. Medir una alicuota de 10 mL de la disolucién concentrada de NaOH, colocarla dentro del tubo de adsorcion,
afiadir agua hasta que la espiral esté cubierta. No utilizar un volumen total de disolucién de adsorcion mayor a 225 mL.
Conectar el matraz de ebullicion, el condensador, el absorbedor y la trampa, tal como se muestra en la Figura D.21.1.

D.21.6.2.3. Ajustar la bomba de vacio, empezar con un flujo de aire lento que entre por el matraz tipo Claissen y dejar que
se estabilice entre dos o tres burbujas de aire por segundo desde el tubo de entrada.

D.21.6.2.4. Utilizar papel de acetato de plomo para verificar que la muestra no contenga sulfuros. Si el papel se torna negro,
la prueba es positiva; en este caso, tratar la muestra por adicion de 50 mL de la disolucion de nitrato de bismuto a través del
tubo de entrada de aire después de que la tasa de entrada de aire esté estable.

Mezclar por 3 min antes de la adicion de acido sulfurico. Otra forma de eliminar los sulfuros es adicionar 50 mg de PbCO3 a
la disolucion de absorcion antes de la destilacion. Filtrar el destilado antes del desarrollo del color.

D.21.6.2.5. Para eliminar la interferencia de nitratos y/o nitritos adicionar 50 mL de disoluciéon de acido sulfamico a la
muestra a través del tubo de entrada de aire y lavar con agua; mezclar por 3 min antes de la adicion de acido sulfurico.

D.21.6.2.6. Lentamente anadir acido sulfurico 1:1 a través del tubo de entrada de aire y lavar con agua, permitir que el flujo
de aire mezcle el contenido del matraz por 3 min. Adicionar 20 mL de la disolucién de cloruro de magnesio dentro del tubo de
entrada de aire y lavar con agua.

D.21.6.2.7. Calentar la disolucion hasta ebullicion. Dejar en reflujo por lo menos 1 h. Al cabo de este tiempo apagar la
fuente de calor y continuar con el flujo de aire por lo menos durante 15 min mas. Al finalizar enfriar el matraz de ebullicion,
desconectar el adsorbedor y cerrar la bomba de vacio.

D.21.6.2.8. Drenar la disolucién del adsorbedor dentro de un matraz volumétrico de 250 mL. Lavar el tubo conector y el
adsorbedor con agua, colectando en el mismo matraz. Llevar al volumen con agua. Esta disolucién es estable durante 24 h.

D.21.6.2.9. Destilar una muestra de agua de forma simultdnea como blanco de reactivos.
D.21.6.3. Desarrollo de color.

D.21.6.3.1. Medir una alicuota de 40 mL de la disolucion obtenida en la destilacion de la muestra y del blanco de reactivos
en matraces volumétricos de 50 mL.

D.21.6.3.2. A cada uno de los matraces adicionar 1 mL de disolucion amortiguadora de acetato de sodio y 2 mL de la
disolucion de cloramina T, mezclar. Dejar estabilizar durante 2 min.



D.21.6.3.3. Adicionar 5 mL del reactivo de acido piridin barbiturico y llevar al volumen con disolucion diluida de NaOH.
Mezclar y dejar que la muestra se estabilice durante 8 min pero no mas de 15 min.

D.21.6.3.4. Leer la absorbancia a una longitud de onda de 578 nm y registrar al menos tres réplicas de la lectura de cada
uno.

D.21.6.3.5. Si la lectura de alguna de las muestras rebasa el intervalo de trabajo tomar una alicuota menor de muestra,
llevar a 500 mL con disolucion diluida de NaOH y destilar nuevamente.

D.21.7. Expresion de los resultados.

Obtener los mg de CN en la muestra y en el blanco de reactivos con la siguiente ecuacion:

y—>b

Tm
En donde:
Xes la concentracion de mg de CNIL;
yes lalectura en absorbancia;
b es la ordenada al origen, y
m es la pendiente.
Calcular la concentracion de mg de CN/L con la siguiente ecuacion:
[ (A - B)(250)(50)]

[(C)(40)]

mgde CN™ /L =

En donde:

A es la concentracién (mg de CN/L) en la muestra calculados con la ecuacion de la recta;

B es la concentracion (mg de CN/L) en el blanco de reactivos calculados con la ecuacion de la recta;
250 es el volumen total del destilado en mL;

50 es el volumen de aforo de la alicuota del destilado en mL;

C es el volumen original de la muestra utilizada para la destilacion en mL;

40 es el volumen de la alicuota del destilado en mL;
D.21.8. Informe de prueba.

Informar como:

mg de CNI/L.

Apéndice E Informativo.

Guias de calidad del agua para uso y consumo humano.
Tabla E.1. Inorganicos.

PARAMETRO Unidad Limite maximo permisible

Cianuros Totales mg/L 0,07

Dureza Total como CaCO3 mg/L 500




Nitrégeno de Nitratos mg/L 10,0

Nitrogeno de Nitritos mg/L 0,06

Tabla E.2. Metales y metaloides.

PARAMETROS Unidades Limite maximo permisible
Aluminio mg/L 0,20
Antimonio mg/L 0,02
Bario mg/L 0,70
Cadmio mg/L 0,003
Cobre mg/L 2,00
Cromo mg/L 0,05
Fierro mg/L 0,030
Manganeso mg/L 0,015
Niquel mg/L 0,02
Selenio mg/L 0,01

Tabla E.3. Compuestos organicos sintéticos.

PARAMETROS Unidades Limite maximo permisible
Compuestos organicos halogenados adsorbibles Mg/l 0,50

fijos

Compuestos organicos no halogenados Mg/l 10
Compuestos organicos halogenados adsorbibles Mg/l 1,0

purgables

Carbono Organico Purgable Mg/l 10

Cuando se sobrepase alguno de los limites maximos permisibles de los grupos de compuestos organicos sintéticos, se
debera implementar los tratamientos adecuados para su remocion.




