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PROLOGO

La presente norma sustituye totalmente a la Norma
2460:1987 Aguas naturales, industriales y residuales.
Determinacion de sulfato, fue revisada de acuerdo a las
directrices del Comité Técnico de Normalizacion FONDONORMA
CT44 Calidad Ambiental, por el Subcomité Técnico SC1 Calidad
de Agua y siendo aprobada per FOMDONORMA &n la reunion del
Consejo Superior N° 2005-06 de fecha 14/12/2005.

En la revision de esta norma participaron las siguientes
entidades: MARNR;, MSDS (Direccion Ing. Sanitana)
POVSA-INTEVEP; USB:. Funsein, U.CV. Consultoria Global de
Sistemas, Gestion Integral del Ambiente, C A CIEPE
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NORMA VENEZOLANA FONDONORMA

AGUAS NATURALES, INDUSTRIALES 2460:2005
Y RESIDUALES. DETERMINACION (1™ Revision)
DE SULFATO

1 OBJETO

Esta Morma Venezolana establece tres métodos de ensayo para |z determinacion de sulfatos en aguas
naturales, industriales y residuales en las siguientes concentraciones:

1.1 Métados A y B: para concentraciones mayores de 10 mg 30,/

1.2 Método C; para concentraciones de 1 a 40 mg S04/

2 REFERENCIAS NORMATIVAS

Las siguientes normas contienen disposiciones que al ser citadas en este texio, constituyen requisitos de esta
Norma Venezolana. Las ediciones indicadas estaban en vigencia en el momento de esta publicacién, Como
toda norma esta sujeta a revision, se recomiends a aquellos que realicen acuerdos con base en elias, que
analicen la conveniencia de usar Ias edicicnes mas recientes de las normas citadas seguidamente,

COVENIN 2634:2002 Aguas naturales, industrizles y residuales. Definiciones,

COVENIN 2709:2002 Aguas naturales, industriales y residuales. Procedimientos para el muestreo.

3 METODOS DE ENSAYO
3.1 Método A. Determinacién gravimétrica con ignicién del residuo.
3.1.1  Principio

El sulfato se precipita en medio de acido clorhidrico como sulfato de bario (BaS0,), mediante la adicion de
cloruro de bario (BaCly). La precipitacidon se lleva a cabo a una temperatura cercana a la de ebullicion y luego
de un pericdo de digestion el precipitado es filtrado, lavado con agua destilada hasta que este libre de cloruro,
calcinado y pesado como BaS0..

31.2  Interferencias

3.1.21 Interferencias que producen resultados por exceso: Material en suspension, silice, clorurg de bario
precipitante, niirato, sulfito y licores madres ocluidos en el precipitado; son los factores principales que
conducen a errores positives. E! material en suspension puede estar presente tanto en la muestra como en la
solucion precipitante; los silicatos solubles pueden convertirse en insolubles y el sulfite puede ser oxidado a
sulfato durante el tratamiento de la muestra. El nitrate de baric, cloruro de banio y agua, estan ocluidos en
alguna medida con el sulfato de baric, aunque el agua es eliminada si la temperatura de ignicién es (o
suficienternents alta

3.1.2.2 Interferencias que producen resultados por defecto: Los sulfatos de metales alcalinos frecuentements
producen resultados bajos. La occlusian de este tipe de sales en el sulfato de bario, causa la sustitucion de un
elemento de menor peso atdmico que el bario en el precipitado. Adicionalmente los sulfatos acidos de metales
alcalinos, se descomponen al ser calentados. Los metales pesados tales como hierro y Cromo, causan
resullados bajos al interferir con la precipitacion completa del sulfato de bario y por la formacion de sulfatos de
metales pesados. El sulfato de barie tiene una solubilidad pequefia, pero significativa, la cual se incrementa
en presencia de cido. Aln cuando es necesario un medio acido para prevenir la precipitacion de carbonatos
y fosfatos de bario, es importante limitar su concentracion para minimizar el efecto de solubilidac.

3.1.3  Aparatos y materiales
3.1.3.1 Bafo de vapor.

3.1.3.2 Horno de secado, provisto de control termostatico.
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3.1.3.3 Mufla, con indicador de temperatura.

3.1.3.4 Desecador

3.1.3.5 Balanza analitica, con una precision de £ 0,1 ma,
3.1.3.6 Equipo de filtracién. Utlizar uno de los siguientes

3.1.3.6.1 Papel de filtro sin cenizas, de acabado duro, lavado con acido y porosidad adecuada para retener
precipitados finos.

3.1.3.6.2 Filtro de membrana, con un tamafio de poro de aproximadamente 0,45 um.
3.1.3.7 Medidor de pH.

3.1.3.8 Material usual de laboratorio.

314 Reactivos

3.1.4.4 Solucion indicadora de rojo de metilo: Disolver 100 mg de sal sodica de rojo de metilo en agua
destilada y diluir a 100 ml.

3.1.4.2 Acido clorhidrico, HCI (1+1)

1.1.4.3 Solucidn de cloruro de bario: Disalver 100 g de BaCl;. 2H,0 en un (1) | de agua destilada. Filtrar 2
través de membrana o papel de filtro antes de utilizar. Un (1) ml de esta solucidn puede precipitar
aproximadamente 40 mg de sulfato.

3.1.4.4 Nitrato de plata —acido nitrico: Disolver 8 5 g de AgNC, y 0.5 ml de HNO3 concentrado en 200 mi de
aguz destilada

3.1.4.5 Silicona liguida.
3.1.5 Preparacion y conservacion de las muestras

En presencia de materia organica, ciertas bacterias pueden reducir el sulfato a sulfuro. Para ewitar esto, las
muestras deben ser almacenadas a4 "C.

316 Procedimiento
3.1.6.1 Eliminacion de silice.

3.1.6.1.1  Sila concentracién de silice excede 25 mg/l. evaporar la muesira ¢asi a sequedad en una capsula
de platino sobre un bafio de vapor.

3.1.6.1.2  Agregar 1 ml de HCI (1+1), inclinar la capsula y rotar hasta que el acido entre en contacto con &l
residug; continuar la evaporacion hasta sequedad

31.16.1.3 Completar el secado en una estufa a 180°C y si hay materia organica, calcinar el carbon sobre la
llama de un mechero.

31614 Humedecer el residuo con 2 ml de agua destilada y 1 ml de HCI. evaporar a sequadad en un bafo
e vapor

3.1.6.4.5 Afadir 2 mi de HCL transferir el residuo inscluble @ un vaso con agua cahente y filtrar. Lavar la
silice insoluble con pequefias porciones de agua destilada caliente. Combinar el filtrado con los lavados vy
desechar el residuo.

3.1.6.2 Precipitacion de Sulfato de Bario.
31.1.6.21 Diluir o concentrar la muestra tratada de forma tal que contenga 50 mg de wn 50, en un volumen
de 250 mi. Pueden tolerarse concentraciones menores de sulfato, si en la practica se dificulta la reduccion de

volurmen por evaporacion. En el case de aplicar concantracion de lz muestra, el volumen minimo aceptable es
de 150 ml.
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3.16.2.2 Ajustar el pH entre 4,5 y 50 con HCI (1+1), usando un medidor de pH o indicador de rojo de
metilo hasta viraje a color anaranjado. Agregar 2 ml de HCI adicionales.

3.1.6.2.3 Calentar ia solucion hasta ebullicion, y mientras se agita suavemente agregar lentamenle solucion
tinia de BaCl, hasta que la precipitacion parezca ser completa, luego agregar 2 mi en exceso. 31 la cantidad
de precipitado es pequefia. agregar un total de 5 mi solucion de BaCly. Digerir el precipitado de 20 a 80 °C,
por un tiempo minimo de 2 horas

316.2.4 Filtracidn v pesada: Mezclar una pequefia cantidad de pulpa de papel de filtro sin cenizas con el
BaS0, y filtrar a temperatura ambiente. La pulpa ayuda 2 la filtracion y reduce la tendencia del precipitado a
subir por las paredes del recipiente. Lavar el precipitado con peguefias canftidades de agua destilada tibia
hasta gue los lavados estén libres de cloruro, esto sera indicado al probar con solucion de nitrato de plata-
acido nitrico. Colocar el filtro y el precipitado en un crisol de plating previamente pesado y calcinar a B00 *C
durante una hora. No se debe permitir que el papel de filtro se encienda. Enfrniar en un desecador y pesar,

NOTA 1: Si se filtra por membrana, se debe recubrir la superficie interna del equipo ce filtracion con silicona liquida, para
eviiar que el precipitado se adhiera.

3.1.7 Expresion de los resultados

3.1.7.1 Calcular el contenido de sulfato de la muestra de la siguiente manera

_mgBalO, x4l 1.6

ml muestra

SO M)

P

Il

=]

Donde:
mg SO /1): Miligramos de i6n Sulfato,
mg BaSO, : Miligramos de Sulfato de Bario pesados

411.6: Factor de conversion (véase apartado 3.1.6 2 4)

ml de muestra: Volumen de muestra.

3.1.8 Precision y Exactitud

Una muestra sintética con una concentracion de 239 mg SO 1, 108 mg ca’'i 82 mg Mg"‘ﬂfl, 3,1 mg K7,
19,9 mg Ma'll, 241 mg CI/, 0,250 mg NO; 1,1 mg NO57 y 42,5 mg de alcalinidad totalf/l (como NaHCO3),
fue analizada en 32 laboratorios por el método gravimétrico, con una desviacion estandar relativa de 4.7 % y
un error relative de 1.9 %.

3189 Informe

El informe debe contener lo siguiente:

3.1.9.1 Fecha de realizacion del ensayo.

3.1.9.2 Numero vy titulo de la Morma Venezolana consultada

3.1.9.3 ldentificacion completa de la muestra.

3.1.9.4 Resultados obtenidos.

3.1.9.5 Nombre del analista.

3.1.9.6 Observaciones.

1.2 Método B. Determinacién gravimétrica con secado del residuo

321 Principio

“éasze apartado.3.1.1
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3.2.2 Interferencias

Véase apartado 3.1.2.

3.2.3  Aparatos y materiales

3.2.3.1 Con excepcion del papel de filtro, se requieren todos los equipos mencionados en 3.1 3

3.2.3.2 Filtro de vidrio sinterizado, de porosidad fina ("F"), con un tamafc maximo de pore de 5 pm & filtro de
mambrana con un tamafio de poro de 0,45 um

3.2.3.3 Horno de vacio.

3.2.4 Reactivos

\éase apartado 3.1.4

3.2.5 Preparacion y conservacion de las muestras
Véase apartado 3.1.5.

3.26 Procedimiento

3.2.6.1 Eliminacion de silice.

Vease apartado 3.1.6.1.

3.2.6.2 Precipitacion de sulfato de Bario,
Véase apartade 3.1.6.2.

3.2.6.3 Preparacion de filtros.

3.26.31 Filtro de vidrio sinterizado: Secar hasta pese constante en una estufa mantenida a 105 "C o
mayor. Enfriar en un desecador y pesar

3.2.6.3.2 Filtro de membrana: Colocar la membrana sobre un pedazo de papel de filtre o un vidrio de relo),
y secar hasta peso constante (véase nota 2) en un horno de vacio, gjustado a una presion minima de 85 kPa
y temperatura de 80 °C. Esta operacion también puede llevarse a cabo en una estufa convencional a
103 — 108 "C. Enfriar en un desecador y pesar la membrana.

NOTA 2: Se define como peso constante un cambio no mayor de 0.5 mg en dos operaciones sucesivas de calentamianto-
enfriamiento en desecador y pesada

3.2.6.3.3  Filtracion y pesada: Filtrar el sulfato de bario a temperatura ambiente. Lavar el precipitado con
varas porciones de agua destilada tibia hasta que los lavados estén libres de cloruros, indicado al probar con
el reactivo AgNO-HNOs. Si se uliliza filiro de membrana, afadir algunas gotas de sihicona liquida 2 la
suspension antes de filtrar, para evitar la adherencia del precipitade a las paredes del equipo de filtracién.
Secar el filtro y el precipitado siguiendo el procedimiento indicado en la preparacian de filtros (véase 3.2.6.3)
Enfriar en un desecador y pesar.

3.27 Expresion de los resultados

Véase apartado 3.1.7.

328 Precision

La precision de este método no ha sido establecida.

329 Tiempo de analisis

Véase apartado 3.1.8

3.2.10 Informe

Viéase apartado'E.m*:D
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3.3 Método C. Determinacion turbidimétrica
3.3.1  Principio

El sulfato se precipita como sulfato de bario en medio de acido acético. mediante 1a adicion de cloruro de
bano. La absorbancia de luz de la suspension se mide utilizando un fotometro, y la concentracion del ion
sulfato es determinada por comparacion de la lectura con una curva patron.

3.3.2 Interferencias

3.3.2.1 El color o presencia de materia suspendida en gran proporcian, pueden interferir. Parte del matenal
suspendido puede ser removido por filiracion. Si la presencia de ambos es baja, en comparacién con la
concentracion de 1on sulfato su interferencia pusde ser corregida como se indica en el apartado 3.3.5.4

3.3.2.2 La silice en concentraciones mayores de 500 mg/l interfiere. En aguas con alto contenido de matena
organica, es posible que el sulfato de bano no precipite en forma satisfactoria

3.3.2.3 Cuando las muestras contienen solamente idn sulfato, se formaran compuestos insolubles de bario
bajo condiciones fuertemente acidas. La determinacion debe llevarse a cabo a temperatura ambignte
variaciones dentro de un rango de 10 °C, no causan un error apreciable.

3.3.3 Aparatos y materiales

3.3.3.1 Agitador magnético: se debe utilizar un agitador de velocidad constante y mantener |2 velocidad de
agitacion igual para patrones y muestras. Se debe usar el mismo tipo de barra magnetica,

3.3.3.2 Fotometro; Puede emplearse uno de los siguientes,
Mefelometro
- Espectrofotometro: Capacidad para operar a 420nm, que permita una trayectoria de luz de 2,53 3 10 cm.

- Fotémetro de filtro: Equipado con un filtro violeta que posea una tramitancia maxima cercana 2 420 nm
y que permita una trayectoria de luz de 2,5 2 10 cm.

3.3.3.3 Crondmetro o temporizader electrico.

3.3.3.4 Espatula, con capacidad para 02 20.2 9,

3.3.4 Reactivos

3.3.4.1 Solucion amortiguadora A Disolver 30 g de cloruro de magnesio (MgCl, x 6H;Q), 5 g de acelato de
sodio {CH;-COONa x 3H:0), 1 g de nitrato de potasio (KNO;) y 20 mi de acido acético (CH4-COOH, %9%) en
500 ml de agua destilada, diluir hasta un (1} L.

3.3.4.2 Solucion amortiguadora B (requerida cuando la concentracion de sulfato es menor de 10 mg/l}
Disalver 30 g de cloruro de magnesio (MgCl; x 6H;0), 5 g de acetato de sodio {CHs-COONa x 3H,0) 1 g de
nitrata de potasio (KNO,), 0,111 g de sulfato de sodio (Na;S0.) y 20 ml de acido acético (CHy-COOH, 88%)
en 500 mi de agua destilada, diluir hasta un (1) L

3.2.4.3 Clorurp de bario {BaCl,). en cnstales de 20 a 30 mesh. Para lograr una estandanzacion satisfactona,
la uniformidad en la turbidez se obtiene con este rango de tamafio de granos y la solucion amortiquadora
apropiada.

3.3.4.4 Solucion patran de sulfato 1,00 ml = 100 pg S04/, se puede preparar COMo en 33441633442
3.3.4.4.1 Disclver 0.1479 g de sulfato de sodio anhidro (Na,S0,), en agua destilada y diluir @ un (1) 1.

3.2.4.4.2 Diluir 10,4 mi de solucion patrén de acido sulfurico 0.0200 N, rigurosamente valorado, a 100 m!
con agua destilada

335 Procedimiento
31.3.5.1 Formacion de la turbidez de sulfato de bario.

33511  Medir 100 ml de muestra o un volumen apropiade y diluir con agua destilada hasta 100 ml
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3.3.581.2 Mezclar y agregar 2 un matraz Erlenmeyer de 250 mi.

3.3.5.1.3  Agregar 20 ml de seclucién amortiguadora y mezclar con el agitador magnelico. Durante |z
agitacién agregar el contenido de una espatula de cristales de BaCl; y comenzar a contar el tiempo
nmediatamente.

3.3.51.4  Agitar durante 60 + 2 segundos a velocidad constante.
3.3.5.2 Medicién de la turbidez de sulfato de bano.

Inmediatamente después de terminado el periodo de agitacion, agregar la solucion a la celda de absorcion def
fotometro y medir la turbidez = intervalos de 30 segundos durante 4 minutos. Registre la leclura maxima
obtenida en este lapso.

3.3.5.3 Preparacion de la curva de calibracion

3.3.5.3.1 Preparar patrones en incrementos de 5 mg/l, en un intervalo de 0 a 40 mg/l de sulfato. A
concentraciones mayores de 40 ma/l. disminuye la exactilud del método debido a que las suspensiones de
EaS0, pierden estabilidad.

3.35.3.2 Se debe verificar Ia confiabilidad de la curva de calibracion, mediante la lectura de un patran come
muestra, cada 3 o £ determinaciones.

3.3.5.3.3 Obtener la concentracién de sulfato en la muestra, comparando la lectura de turbidez con la curva
de calibracion preparada con patrones de sulfato, sometidos al mismo procedimiento.

3.3.5.4 Comeccion por color y turbidez de la muestra.

Realizar las correcciones convenientes, a partir de la preparacion de un blance sin adicion de clorure de bario,
comao se indica en 3,36

3.3.6 Expresion de resultados

3.3.6.1 Calcular la concentracion de ion sulfato en la muestra de la sigulente manera:

A x 1000

.

mg SO¥/l=——"

Donde:

A’ Lectura en mg SO, /I, a partir de la curva de calibracion

B: Wolumen de muestra, ml

NOTA: Cusndo se ulilice la solucion amortiguadora A, determinar la concentracion de sulfato a partir de la curva de
calibracion, una vez que se ha sustraide la absorbancia de la muestia, antes de la adicion de cloruro de bario. En &l caso
de emplear |a solucion B, se debe sustraer la concentracion de sulfato del blanco, del contenido de sulfato aparente de la
muestra. Esto se debe 2 que la curva de calibracion no se comperta en forma lineal. de modo que no es equivalente a
sustraer la absorbancia del blanco, de la absorbancia de la muestra

3.37 Precision

Se realizaron analisis a8 una muestra con una concentracion de 7,43 mg S0, y se obtuvo una deswviacion
estandar de 0,13 mg S0 y un coeficiente de vanacion de 1, 7%. Dos muestras fortificedas con sulfato,
arrojaron recuperaciones de 85 y 91%

338 Informe

Veéase apartado 3.1.10
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