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Demanda satisfecha de oxigeno




ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD EN LA DETERMINACION DE LA DBO

Ma. Rita Valladares R., .Ma. De la Luz Soto., Erasmo Flores V., Marco Antonio. Salazar P.

Universidad Autónoma Metropolitana Unidad Azcapotzalco, Dpto. de Ciencias Básicas, Área de Química.

INTRODUCCIÓN

La determinación analítica de la demanda bioquímica de oxígeno. (DBO) comprende la determinación del oxígeno consumido por los organismos vivos, bajo condiciones aerobias, principalmente bacterias las cuales utilizan la materia orgánica presente en el desecho, como alimento. Este es un parámetro que  cuantifica el valor de la contaminación.

El consumo de oxígeno realizado en una corriente de agua por los organismos aerobios, se llama Demanda Bioquímica de Oxigeno. Esta capacidad de consumir oxigeno con el concurso de los microorganismos se utiliza para medir el potencial de aguas contaminadas, realizándose por medio del ensayo de la DBO5 La DBO en aguas contaminadas es la cantidad de oxígeno en mg/l, necesaria para descomponer la materia orgánica presente, por acción bioquímica aerobia.

Esta demanda de oxigeno la ejercen tres clases de materiales: carbonados, nitrogenados y ciertos compuestos químicos reductores.

La transformación biológica de la materia orgánica se realiza en dos etapas. En la primera, se oxidan principalmente los compuestos carbonados y en la segunda los nitrogenados. Aquélla empieza inmediatamente y termina aproximadamente a los veinte días a 20°C. La segunda no comienza antes de los diez días a 20ºC y se prolonga por un periodo mas largo.

Esto queda aclarado en la figura 1 en la que se representan las curvas de la demanda bioquímica de oxigeno de las aguas usadas a 9ºC, a 20ºC y a 30ºC, según THERIAULT.

Se observa que la forma en la que se ejerce la demanda depende de la clase de sustancias presentes. El punto final puede tardar en alcanzarse mucho tiempo. Por esto se ha aceptado, como regla general, el período de cinco días [image: image1.jpg][lencuentro , ey@ .
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de incubación, a la temperatura de 20ºC.

FIG. 1

Para evaluar la cantidad total de materia orgánica presente se utilizan los métodos de determinación del carbono orgánico total COT y la demanda química de oxígeno DQO. Es posible identificar analíticamente fracciones macroscópicas de materia orgánica como ocurre en la determinación del DBO, que es un índice de la materia orgánica extraíble de una muestra por medio de un disolvente no polar, o en la determinación de haluros orgánicos totales (HOT), que mide los halógenos con enlaces orgánicos. El potencial de formación de trihalometano es una medida conjunta de la concentración total de trihalometanos formados por cloración de una muestra de agua.

Los análisis de la materia orgánica se efectúan para evaluar la concentración y la composición general de la materia orgánica presente en los suministros de agua sin depurar, en las aguas residuales, en los efluentes tratados y en las aguas receptoras; y para determinar la eficacia de los métodos de tratamiento.

OBJETIVO GENERAL

Determinar la DBO con un alto grado de certeza mediante la aplicación de aseguramiento de la calidad.

OBJETIVO ESPECÍFICOS

· Determinación de la DBO en muestras de agua residual

· Determinación de la DBO en una muestra estándar de glucosa (ácido glutámico) de DBO conocida.

· Utilización de la norma mexicana NMX-AAD28-SCFI-2001.

METODOLOGÍA

El método consiste en llenar con muestra, hasta rebosar, un frasco hermético del tamaño especificado, e incubarlo a la temperatura establecida durante 5 días. El oxígeno disuelto se mide antes y después de la incubación, y la DBO se calcula mediante la diferencia entre el OD inicial  y el final. Debido a que el OD se determina inmediatamente después de hacer la dilución.

1. Incubación

Incubar a 20ºC ± 1ºC las botellas de DBO5 que entregan las muestras con las diluciones deseadas, los controles de siembra, los blancos de agua de dilución y el control de glucosa – ácido glutámico. En caso de no contar con contratapas, diariamente se debe verificar que el sello hidráulico esté intacto en cada botella incubada, agregar agua si es necesario.

2. Instrumental

a) Botellas de incubación, capacidad de 300 ml. Límpiense los frascos con un detergente, enjuáguense perfectamente, y séquense antes de usarlos. Como precauciones contra la entrada de aire en la botella durante la incubación, utilícese un cierre hidráulico. Para conseguir uno satisfactorio inviértanse los frascos en un baño de agua y échese agua a la boca ensanchada de las botellas de DBO especiales. Colóquese una taza de papel o de plástico, o una caperuza de papel de aluminio sobre la boca ensanchada de la botella para reducir la evaporación del cierre hidráulico durante la incubación.

b) Incubador de aire o baño de agua, controlado por termostato a 20ºC ± 1ºC. Elimínese toda la luz para evitar la posibilidad de producción fotosintética de OD.

c) Preparación de agua para dilución. Colocar el volumen requerido de agua en un frasco y añadir por cada litro de agua 1 ml de cada una de las siguientes disoluciones: disolución de sulfato de magnesio,  disolución de cloruro de calcio, disolución de cloruro férrico y disolución amortiguadora de fosfatos. Preparar el agua de dilución diariamente.

Analizar y almacenar el agua de dilución de tal forma que siempre tenga a mano agua de calidad garantizada. Antes de usar el agua de dilución debe ponerse a una temperatura aproximada de 20ºC. Saturar con oxigeno aireando con aire filtrado, libre de materia orgánica durante 1 h por lo menos.

Si la muestra presenta alto contenido de biocidas como cloro o se sabe de su bajo contenido de materia orgánica, es necesario inocular la muestra.


d) Control de la glucosa-ácido glutámico. Comprobar en cada lote analítico la calidad del agua de dilución, la efectividad del inóculo y la técnica analítica mediante determinaciones de la DBO5 en muestras estándar de concentración conocida. Utilizar la disolución de glucosa entre ácido y glutámico como disolución madre de control. La solución de glucosa-ácido glutámico como disolución madre de control. La glucosa tiene una tasa excepcionalmente alta y variable de oxidación, pero cuando se utiliza con ácido glutámico, dicha tasa se estabiliza y es similar a la obtenida en muchas aguas residuales municipales. Alternativamente, si un agua residual particular contiene un componente principal identificable que contribuya a la a la DBO5, utilizar este compuesto en lugar de la principal glucosa-ácido glutámico. Determinar la DBO5 de una disolución al 2% de la disolución de control patrón de glucosa-ácido glutámico.

e) Control del inóculo. Determinar la DBO5 del material de siembra como para cualquier otra muestra. Esto es una siembra control. A partir de este valor u de uno conocido de la dilución del material de siembra (en el agua de dilución) determinar el consumo de OD de la siembra. Lo ideal es hacer disoluciones tales de la siembra que la mayor cantidad de los resultados presenten una disminución de al menos el 50% del OD. La representación de la disminución del OD (mg/l) con respecto a los milímetros de siembra, tiene que ser una línea recta cuya pendiente corresponde a la disminución de OD por mililitro del inóculo. La intersección del eje de las abscisas (OD) representa el consumo del oxígeno causado por el agua de dilución y debe ser inferior a 0, 1 mg/l. Para determinar el consumo de OD de la siembra, del consumo de OD total. La captación de OD del agua de dilución sembrada debe oscilar entre 0, 6 mg/l y 1,0 mg/l.

f) Pretratamiento de la muestra.

Muestras con pH ácidos o básicos.

Neutralizar las muestras a un pH entre 6,5 y 7,5 con ácido sulfúrico o hidróxido de sodio de concentración tal que la cantidad de reactivo no diluya la muestra en más del 0,5%. El pH del agua de dilución sembrada no debe verse afectado por la dilución de la muestra.

g) Determinación del OD inicial.

h) Método yodométrico.

La determinación del OD inicial se realiza por medio del métrico yodométrico de azida modificado, de acuerdo a lo establecido en la norma mexicana NMX-AA-012-SCFI.

3. Reactivos

a) Solución de tampón fosfato: Disuélvase 8,5 g de KH2PO4, 21,75 g de K2HPO4, 33,4 g de Na2HPO4 • 7H2O y 1,7 g de NH4Cl en unos 500 ml de agua destilada y dilúyase hasta 1 litro. El pH de la solución debería ser de 7,2 sin ajustes adicionales. Deséchese el reactivo (o cualquiera de los siguientes reactivos) si hay algún signo de crecimiento biológico en frasco de reserva.

b) Solución de sulfato de magnesio: Disuélvase 22,5 g de MgSO4 • 7H2O en agua destilada y dilúyase hasta 1 litro.

c) Solución de cloruro de calcio: Disuélvase 27,5g de CaCl2 en agua destilada y dilúyase hasta 1 litro.

d) Solución de cloruro férrico: Disuélvase 0.25g de cloruro férrico hexahidratado en agua destilada y diluir a 1 litro.

4. Cálculo

Cuando el agua no está sembrada:

	DBO5, mg/l =
	D1 – D2

	
	P

	.
	


1…….

Cuando el agua de disolución está sembrada:

	DBO5, mg/l =
	(D1 – D2) – (B1 – B2) f

	
	                P

	
	



2……..

D1 = OD de la muestra diluida inmediatamente después de su preparación mg/l,

D2 = OD de la muestra diluida después de 5 días  de incubadora a 20º C, mg/l,

P = fracción volumétrica decimal de la muestra utilizada

B2 = OD del control de inóculo después de la incubación, mg/l (apartado 4d); y

f = Proporción del inóculo en la muestra diluida con respecto a la del control de inóculo = (% de inóculo en la muestra diluida) (% inóculo en el control de inóculo).

Si se añade directamente el inóculo a la muestra o a las botellas control de inóculo:

f = (volumen del inóculo en la muestra diluida) / (volumen del inóculo en el control del inóculo).

5. Cálculos y resultados.

Controles.

	Muestra
	ml de muestra
	ml de tiosulfato Antes

(Inicio)
	ml de tiosulfato Después

(a 5 días)
	Δml x 2.03
	DBO mg/l
	Promedios

	Inóculo 1
	0.5
	2.6
	2.3
	0.3 x 2.03
	381
	313

	Inóculo 2
	0.5
	2.7
	2.5
	0.2 x 2.03
	245
	

	Control 
	2
	3
	1.3
	3.451
	522
	489.5

	Control 
	4
	3.2
	0.2
	6.09
	457
	

	Blanco
	300 ml
	2.8
	2.4
	0.812
	0.812
	


Control = Inóculo + Agua de dilución + Glucosa - Ac. Glutámico.

Glucosa + Ac. Glutámico = Tienen una DBO entre 180 a 200mg/l.

-Sustituyendo valores nos da.


489.5   –  190   =    299.5


DBO       DBO            DBO

            Control      glucosa        Inóculo


          Ac. Glutámico

	% Eficiencia =
	% de Recuperación =
	299.5 x 100

313
	= 95.68



3...

Cuando la concentración de la disolución del tiosulfato de sodio es 0.025 normal se obtiene el siguiente factor constante.

	Factor constante
	=
	0.025 N x 8 x 1000
	=
	2.03

	
	
	98.7
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6.- Resultados y cálculos en muestra.
Muestra sin inóculo.

	Muestra No. 123
	ml de muestra
	ml tiosulfato

Antes

(Inicio)
	ml tiosulfato

Después

(a 5 días)
	Δml x 2.03
	DBO
	Promedio

	
	0.5
	2.5
	2.3
	0.406
	245
	312

	
	1
	2.9
	2.1
	1.624
	488
	

	
	1.5
	2.7
	2.2
	1.015
	203
	



Formulas:

	DBO5, mg/l =
	O Di – O Df

	
	        P


5………

DBO = Demanda Bioquímica de oxigeno a los 5 días mg/l

O Di = Oxigeno disuelto inicial mg/l

	(
	ml muestra

    300 ml
	)


O Df = Oxigeno disuelto final mg/l

P = Fracción del volumen de muestra   =

Cuando el agua de disolución contiene inóculo y muestra, la fórmula que se aplica es:

	DBO5, mg/l =
	(D1 – D2) – (B1 – B2) f

	
	               P
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B1 = Oxigeno disuelto del inóculo mas muestra al inicio.

B2 = Oxigeno disuelto del inóculo mas muestra al final (5 días)

f = Factor de proporcionalidad.

CONCLUSIONES.

Se demuestra que con la corrida de controles se puede calcular experimentalmente el porciento de recuperación del método y en este caso es del 95.68%. Lo que significa que para este lote, los reactivos, los equipos, el analista y las condiciones ambientales permiten trabajar con 95.68% de confianza.
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