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NORMA VENEZOLANA COVENIN
AGUAS NATURALES, INDUSTRIALES Y 3051-93
RESIDUALES
DETERMINACION DE FOSFORO

INTRODUCCION

El fésforo estd presente en aguas naturales y residuales como fosfato inorgénico
(ortofosfatos, fosfatos condensados, piro, meta y otros polifosfatos) y como fosfato
orgénico. La presencia de fésforo inorgénico se debe a una variedad de fuentes tales como
uso de fertilizantes, los cuales pueden ser arrastrados por el agua de lluvia hacia los cuerpos
de agua superficiales; productos de limpieza, ya que ellos son los principales constituyentes
de los detergentes comerciales y compuestos utilizados en el acondicionamiento de aguas
para calderas y potabilizacién de aguas, entre otras.

El fésforo orgénico se forma principalmente por procesos biolégicos. Su presencia en
aguas residuales se debe a las heces fecales y residuos de alimentos, asf como también al
formado a partir de los ortofosfatos utilizados en el tratamiento biol6gico o el proveniente
de la biota acudtica.

El fésforo es esencial para el crecimiento de los organismos y se considera el nutriente
limitante de la productividad primaria de los cuerpos de agua de allf que, en algunos casos,
la descarga de aguas residuales crudas o tratadas de origen doméstico, agricola e industrial,

puede estimular el crecimiento de micro y macro organismos fotosintéticos en cantidades
excesivas.

Los fosfatos también pueden estar presentes en sedimentos de fondo y en lodos biolégicos,
como formas inorgénicas precipitadas e incorporadas a compuestos org4nicos.

1 NORMAS COVENIN A CONSULTAR
COVENIN 2634-89  Aguas naturales, industriales y residuales. Definiciones.

COVENIN 2709-90  Aguas naturales, industriales y residuales. Procedimientos para el
muestreo.
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2 OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

2.1 Esta Norma Venezolana establece cinco (5) métodos para la determinacién del i6n
ortofosfato presente en aguas naturales, industriales y residuales, asi como los métodos de
pretratamiento de las muestras requeridos para la conversién de la forma de fosforo de
interés en ortofosfato disuelto.

2.2 Los métodos incluidos para la determinaci6n del i6n ortofosfato son aplicables en los
siguientes intervalos de concentracién:

2.2.1 Método A. Colorimétrico, con 4cido vanadomolibdofosférico, para concentraciones
entre 1 mg - P/L y 20 mg - P/L.

2.2.2 Método B. Colorimétrico, con cloruro estanoso, para concentraciones entre 0,01 mg
-P/Ly6mg-P/L.

2.2.3 Meétodo C. Colorimétrico, con 4cido ascérbico, para concentraciones entre 0,01 mg
-P/Ly 6 mg - P/L.

2.2.4 Método D. Colorimétrico, con molibdato de amonio, para concentraciones entre 0,1
mg - P/Ly 3 mg - P/L.

2.2.5 Método E. Automatizado, por reduccién con dcido ascérbico, para concentraciones
entre 0,001 mg -P/L y 10 mg - P/L.

2.3 Los métodos incluidos para la separacién de las diferentes formas de fosfatos son:

2.3.1 Filtraci6én preliminar. Permite separar las especies disueltas del contenido total de
f6sforo presente en la muestra.

2.3.2 Hidrdlisis dcida. Permite convertir el fésforo presente como meta-, piro-, tri-, y
hexametafosfatos en ortofosfatos.

2.3.3 Digestién para fésforo total. Permite convertir todos los compuestos de fosfatos

orgdnicos e inorgénicos, disueltos y suspendidos a ortofosfatos. Se incluyen tres (3)
métodos de diferente rigor:

2.3.3.1 Digestién con dcido perclorico: el mds drastico, es aplicable en la determinacién
de f6sforo total en muestras de sedimentos.

2.3.3.2 Digestién en 4cido sulfiirico-dcido nitrico: aplicable en la mayoria de los casos

7151



para cualquier tipo de muestra.
2.3.3.3 Digestién con persulfato: su aplicacién s6lo es recomendada en aquellos casos

donde se demuestre que la recuperacién obtenida es comparable con los métodos de
digestion mé4s drésticos.

3 DEFINICIONES

Analiticamente se definen las diferentes formas de fosfato presente en aguas naturales,
industriales y residuales como se indica a continuacién:

3.1 FOSFORO TOTAL. Es el contenido de fésforo inorgénico y orgénico, tanto disuelto
como suspendido presente en la muestra, se convierte a ortofosfato por digestion.

3.2 FOSFORO DISUELTO TOTAL. Es el contenido de fésforo presente en la fraccién
disuelta de una muestra filtrada a través de una membrana con tamafio de poro 0,45 pm.

3.3 FOSFORO REACTIVO (ORTOFOSFATOS). Es el fésforo que responde a la prueba
colorimétrica sin hidrSlisis preliminar o digestién de la muestra. Puede estar presente tanto
en forma disuelta como suspendida.

3.4 FOSFORO HIDROLIZABLE. E:s el fosfato condensado disuelto y suspendido que se
transforma en ortofosfatos por hidrélisis 4cida.

3.5 FOSFORO ORGANICO. Es la diferencia entre el fésforo total y el fésforo
hidrolizable.

3.6 POLIFOSFATOS. Es la diferencia entre el f6sforo hidrolizable y el fésforo reactivo.

4 PRETRATAMIENTO DE LAS MUESTRAS

El esquema analftico que permite determinar las diferentes formas de fosfatos se presenta
enla fig. 1.

4.1 FILTRACION PRELIMINAR.
Para determinar el contenido de fésforo disuelto total, se hace pasar una porcién de muestra

a través de una membrana filtrante con tamaio de poro 0,45 pm. De acuerdo con la forma
de fosforo deseada, se le aplica al filtrado el método requerido para su transformacién en
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ortofosfato disuelto, este iltimo se determina mediante la aplicacién de algunos de los
métodos descritos en la presente norma.

4.1.1 Equipo de filtracién, con filtro de membrana, tamafio de poro 0,45 pm.

4.1.2 Procedimiento.

4.1.2.1 Se filtra una porcién de muestra suficiente para la determinacién de la forma de
fosfato deseada (véase secciones 6 al 10). En aquellos casos donde la muestra sea dificil de
filtrar, se puede someter a una prefiltracién utilizando como medio filtrante fibra de vidrio,
previamente lavada con agua destilada. El filtrado se recolecta y serd la muestra a utilizar
en la determinacién del fésforo disuelto total.

4.1.2.2 El filtro de membrana se lava con agua destilada; como el filtro puede contribuir
con cantidades significativas de fésforo, especialmente en aquellas muestras de
concentraciones bajas, para el lavado, se pueden utilizar cualquiera de las técnicas descritas
a continuacion:

4.1.2.2.1 Se remojan los filtros en agua destilada durante 24 h, en una proporcién
aproximada de 25 filtros por litro de agua destilada.

4.1.2.2.2 Se remojan los filtros en agua destilada durante 1 h, se cambia el agua destilada y
se remojan por 3 h més.

4.1.2.2.3 Se hacen pasar varias porciones de 100 mL de agua destilada a través del filtro.
Este procedimiento requiere verificacién mds frecuente para asegurar la consistencia en el
lavado y evaluar pérdidas por filtracién.

4.2 HIDROLISIS ACIDA

4.2.1 El fésforo hidrolizable en la muestra se define operacionalmente como la diferencia
entre el f6sforo reactivo medido en la muestra sin tratar y el fésfato encontrado luego de
someter la muestra a hidrélisis dcida. Generalmente, mediante hidrélisis 4dcida se
transforman en ortofosfatos y estdn incluidos fosfatos condensados tales como piro-,
tripolifosfatos y especies de mayor peso molecular como los hexametafosfatos. Es
importante destacar que algunas aguas naturales contienen compuestos orgdnicos con
fésforo que se hidrolizan a ortofosfatos bajo las condiciones del ensayo. Los polifosfatos
generalmente no responden a la determinacion de fésforo reactivo pero se pueden
hidrolizar a ortofosfatos al ebullir con 4cido.

4.2.2 Después de la hidrélisis, se determina el fésforo reactivo por alguno de los métodos
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descritos en la presente norma. Las interferencias, precisién, exactitud y sensibilidad
dependerdn del método empleado.

4.2.3 Equipo. Plancha de calentamiento o autoclave capaz de operar entre 98 kPa a 137
kPa.

4.2.4 Reactivos.

4.2.4.1 Indicador Fenolftaleina: Se disuelven 0,5 g de fenolftaleina en una mezcla de 50
mL de alcohol etilico o isopropilico y 50 mL de agua destilada.

4.2.4.2 Solucién concentrada de 4cido. En un bal6n aforado de 1 L se agregan lentamente
300 mL de HpSO4 concentrado (d.r. 1,84) a unos 600 mL de agua destilada, se enfria la
solucién a temperatura ambiente y se diluye a 1 L con agua destilada.

4.2.4.3 Hidré6xido de sodio, NaOH, 1N, se disuelven 20 g de NaOH en aproximadamente
400 mL de agua destilada, se enfria la solucién a temperatura ambiente y se diluye a 500
mL con agua destilada.

4.2.4.4 Material de vidrio.
4.2.5 Procedimiento.

4.2.5.1 En un vaso de precipitado, a 100 mL de muestra o una porcién diluida a 100 mL,
se agregan 0,05 mL (1 gota) de indicador fenolftaleina. Si se desarrolla un color rojo, se

agrega, gota a gota, solucién concentrada de 4cido hasta eliminar el color. Se agrega 1 mL
adicional de 4cido.

4.2.5.2 La mezcla se hace ebullir al menos durante 90 min, agregando agua destilada para
mantener el volumen entre (25 y 50) mL. Alternativamente se calienta en un autoclave
durante 30 min a una presién entre 98 kPa y 137 kPa.

4.2.5.3 Se deja enfriar, se neutraliza con NaOH IN hasta obtener una coloracién rosada y
se restituye el volumen original de 100 mL con agua destilada.

4.2.5.4 Se determina el contenido de f6sforo aplicando al guno de los métodos descritos en
la presente norma. Se debe tener en cuenta que en la preparacién de la curva de calibracién
del método aplicado, los patrones deberdn someterse a hidrélisis dcida debido a que las
sales agregadas durante el procedimiento incrementan la intensidad del color desarrollado.
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4.3 DIGESTION PARA FOSFORO TOTAL

Para liberar el f6sforo combinado con la materia orgénica se requiere aplicar un proceso de
digestién y oxidacién. EIl rigor de la digestion depende del tipo de muestra, las tres
técnicas de digestion presentadas en orden de rigor decreciente son: digestiéon con 4cido
perclérico, digestién con 4cido sulfiirico - acido nitrico y digestién con persulfato. La
selecciéon de una de ellas dependerd de los resultados obtenidos al comparar su
recuperacion; si el método con persulfato produce buena recuperacién, se recomienda su
utilizacién. Una vez sometida la muestra a digestion se determina el contenido de
ortofosfatos por alguno de los métodos descritos en la presente norma.

4.3.1 Digestién con dcido perclérico

4.3.1.1 Equipo.

4.3.1.1.1 Plancha de calentamiento con una superficie de 30cm x 50cm.

4.3.1.1.2 Traje de seguridad.

4.3.1.1.3 Lentes de seguridad.

4.3.1.1.4 Material de vidrio.

4.3.1.2 Reactivos y materiales

4.3.1.2.1 Acido nitrico, (HNO3), concentrado (d.r. 1,19).

4.3.1.2.2 Acido perclérico, (HC104.2H70), 70% a 72% como HCIOy4, grado analitico.
PRECAUCION: Las mezclas calientes de HCIO4 y materia orgdnica pueden explotar
violentamente. Este peligro se evita tomando las siguientes precauciones: a) No se debe
agregar HCIO4 a soluciones calientes que puedan contener materia orgdnica; b) Siempre
se inicia la digestién con HNO3 y se completa con una mezcla de HNO3 y HClOy4; ¢) Se
debe trabajar bajo campana especialmente preparada para extraer vapores de HCIO4; d)
No permitir que las muestras digeridas con HClO4 se evaporen hasta sequedad.

4.3.1.2.3 Hidré6xido de sodio, (NaOH), IN (véase punto 4.2.4.3).

4.3.1.2.4 Indicador anaranjado de metilo.

4.3.1.2.5 Indicador fenolftaleina (véase punto 4.2.4.1).
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4.3.1.3 Procedimiento.

4.3.1.3.1 Se transfiere un volumen adecuado de muestra que contenga la cantidad esperada
de fésforo (éste se determina en base al método colorimétrico a emplear para su
determinaci6n) en un frasco Erlenmeyer de 125 mL.

4.3.1.3.2 Se acidifica con HNO3 concentrado utilizando anaranjado de metilo como

indicador, se agregan 5 mL de HNO3 y se evapora la muestra hasta obtener un volumen de
15 mL a 20 mL.

4.3.1.3.3 Se agregan 10 mL de HNO3 concentrado y 10 mL de HCIOy4 enfriando la
muestra después de cada adicién de 4cido. Se agregan unas perlas de ebullicién al
Erlenmeyer, se coloca sobre la plancha de calentamiento y se evapora suavemente justo
hasta que aparezcan los humos blancos del HC1O4.

4.3.1.3.4 Si la soluci6n no se aclara, se cubre el Erlenmeyer con un vidrio de reloj y se
mantiene la ebullicién hasta que la soluci6n se aclare; de ser necesario se agregan 10 mL
adicionales de HNO3 para completar la oxidacién.

4.3.1.3.5 Se enfria la solucién digerida y se agrega una (1) gota de indicador fenolftalefna
y solucién de NaOH 1N justo hasta obtener el viraje del color de la solucién a rosado.

4.3.1.3.6 Si es necesario se filtra la solucién neutralizada, lavando el filtro con agua
destilada.

4.3.1.3.7 Se completa el volumen de solucién neutralizada a 100 mL. Esta seré la muestra
a utilizar para la determinacién de fésforo mediante la aplicacién de alguno de los métodos
descritos en la presente norma.

4.3.2 Digestién con 4cido sulfiirico - cido nitrico.
4.3.2.1 Equipos.

4.3.2.1.1 Equipo de destilacién Micro-Kjeldahl.
4.3.2.1.2 Balones Micro-Kjeldahl.

4.3.2.2 Reactivos.

4.32.2.1 Acido sulfiirico, (HpSO4), concentrado (d.r. 1,84).
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4.3.2.2.2 Acido nitrico, (HNO3), concentrado (d.r. 1,42).
4.3.2.2.3 Indicador fenolftaleina (véase punto 4.2.4.1).
4.3.2.2.4 Solucién de hidréxido de sodio, (NaOH), 1N (véase punto 4.2.4.3).

4.3.2.3 Procedimiento.

4.3.2.3.1 En un balén Micro-Kjeldahl, se coloca un volumen adecuado de muestra que
contenga la cantidad esperada de fésforo (esto se determina en base al método
colorimétrico a emplear para su determinacién) y se agrega 1 mL de HS04 concentrado y
5 mL de HNO3 concentrado.

4.3.2.3.2 Se digiere la muestra hasta obtener un volumen de 1 mL y luego se continia
hasta que la solucién se torne incolora.

4.3.2.3.3 Se enfria la mezcla y se agregan aproximadamente 20 mL de agua destilada, 0,05
mL (1 gota) de indicador fenolftaleina y tanto NaOH 1N como sea necesario para producir
un ligero color rosado.

4.3.2.3.4 Se transfiere la solucién neutralizada, filtrando si es necesario para remover
material particulado o turbiedad, a un balén de 100 mL de capacidad. Se agregan los
lavados del filtro y se ajusta el volumen a 100 mL con agua destilada. Esta serd la muestra
a utilizar para la determinacién del fésforo mediante alguno de los métodos descritos en la
presente norma.

4.3.3 Digestién con persulfato.
4.3.3.1 Equipos.

Plancha de calentamiento con una superficie aproximada de 30 cm x 50 ¢cm o autoclave
capaz de operar entre 98 kPa y 137 kPa.

4.3.3.2 Reactivos y materiales.
4.3.3.2.1 Indicador Fenolftaleina (véase punto 4.2.4.1).

4.3.3.2.2 Solucién de 4cido sulfiirico: Se agregan cuidadosamente 300 mL de HpS04
concentrado a unos 600 mL de agua destilada y se diluye a 1 L con agua.
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4.3.3.2.3 Persulfato de amonio. (NHy4)2S70g sélido o persulfato de potasio K»S,0g
sélido.

4.3.3.2.4 Hidréxido de sodio, (NaOH), 1N (véase punto 4.2.4.3).
4.3.3.2.5 Material de vidrio.

4.3.3.3 Procedimiento.

4.3.3.3.1 Se transfiere un volumen adecuado de muestra que contenga la cantidad esperada
de fésforo (esto se determina en base al método colorimétrico a emplear para la
determinacién), se agregan 0,05 mL (1 gota) de indicador de fenolftaleina: si se desarrolla
una coloraci6n rosada, se agrega gota a gota solucién de HpSOy4 hasta eliminar el color, se
agrega 1 mL adicional de esta solucién y 0,4 g de (NH4)2520g 0 0,5 g de K»S50g sélido.

4.3.3.3.2 Se ebulle suavemente la mezcla sobre una plancha de calentamiento durante 30 a
40 min, o hasta obtener un volumen de 10 mL. Se enfria y se diluye a 30 mL con agua
destilada, se agregan 0,05 mL (1 gota) de indicador fenolftaleina y se neutraliza con NaOH
IN, hasta que aparezca un ligero color rosado.

4.3.3.3.3 Alternativamente se calienta la mezcla en un autoclave durante 30 min., se enfria,
se agrega 0,05 mL (1 gota) de indicador fenolftaleina y se neutraliza con NaOH 1N hasta
que aparezca una ligera coloracién rosada.

4.3.3.3.4 Se lleva el volumen a 100 mL con agua. Esta serd la muestra a utilizar para la
determinaci6n de f6sforo por alguno de los métodos descritos en la presente norma.

NOTA 1. En algunas muestras, en esta etapa del ensayo, se puede formar un precipitado;

si este es el caso, se agita bien (no filtrar) el precipitado formado se redisuelve bajo las
condiciones dcidas del método colorimétrico para determinar fésforo reactivo.

5 PREPARACION Y CONSERVACION DE LAS MUESTRAS

5.1 Si se desea separar las diferentes formas de fosfatos, se filra la muestra
inmediatamente después de su captacién, utilizando el procedimiento descrito en 4.1.

5.2 Las muestras se preservan por congelacién a una temperatura de -10°C, agregando
previamente 40 mg de HgCly por cada litro de muestra.

PRECAUCION: EI HgCly es una sustancia t6xica; es necesario tomar las precauciones
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para su manejo y disposicion.

5.3 Si s6lo se desea determinar el contenido de fésforo total, se agrega 1 mL de HCI
concentrado por cada litro de muestra o se refrigeran sin la adicién del 4cido.

5.4 Las muestras no deben ser almacenadas en recipientes pldsticos ya que el fésforo se
puede absorber sobre las paredes del recipiente.

5.5 Los recipientes para el almacenamiento de muestras deben lavarse con una solucién
diluida caliente de HCI y enjuagarse varias veces con agua destilada. Nunca se deben lavar
con detergentes comerciales.

5.6 Para determinar el fésforo dcido hidrolizable se somete la muestra a hidrdlisis dcida
como se describe en 4.2.

5.7 Para determinar el fésforo total se digiere la muestra aplicando alguno de los
procedimientos descritos en 4.3.

5.8 Para la determinacién del fosforo reactivo se aplican directamente los procedimientos
descritos en esta norma.

5.9 Dependiendo de la forma de f6sforo deseada se le aplica tanto a las muestras como a

los patrones utilizados en la elaboracion de la curva de calibracién, el mismo
pretratamiento.

6 METODO A. COLORIMETRICO CON ACIDO VANADOMOLIBDOFOSFORICO
6.1 RESUMEN.
En solucién diluida de ortofosfatos, el molibdato de amonio reacciona para formar é4cido
heteropoli-molibdofosférico. En presencia del vanadio se forma el d4cido
vanadomolibdofosférico amarillo. La intensidad del color amarillo, es proporcional a la
concentracién de fosfatos.
6.2 INTERFERENCIAS.

6.2.1 La silice y los arsenatos causan interferencias positivas sélo si la muestra se calienta.

6.2.2 Los iones arsenatos, fluoruros, torio, bismuto, sulfuros, tiosulfatos o exceso de
molibdato producen interferencias negativas.
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6.2.3 El hierro ferroso produce un color azul, pero no afecta los resultados si su
concentracién es menor a 100 mg/L.

6.2.4 Los iones que no interfieren aiin presentes en concentraciones mayores a 1000 mg/L
son: AI*3, Fet3, Mg*2, Ca*2, Ba*2, Sr*2, Li*, Na* , K*, NHg*, Cd*2, Mn+2, Pb+2,
Hg*, $n*2, Cu*2, Ni*2, Ag*, U+4, Zr+4, AsO5-, Br, 032, Cl04-, CN-, 103", Si044,
NO3", NOy~, S0472, S03-2, pirofosfatos, molibdatos, tetraboratos, selenatos, benzoatos,
citratos, oxalatos, lactatos, tartratos, formiatos y salicilatos.

6.2.5 Si en la prueba se utiliza 4cido nitrico, los cloruros interfieren en concentraciones de

75 mg/L.

6.2.6 El i6n férrico causa interferencias cuando la longitud de onda a la cual se mide la
intensidad del color es baja, particularmente a 400 nm.

6.3 EQUIPOS.

6.3.1 Equipo colorimétrico, se requiere uno de los siguientes:

6.3.1.1 Espectrofotémetro con capacidad para realizar mediciones a longitudes de onda
entre 400 nm y 490 nm. La tabla 1 muestra las longitudes de onda para los diferentes
intervalos de concentracién medibles bajo las condiciones del método.

6.3.1.2 Fotémetro de filtro equipado con filtro azul o violeta con méxima transmitancia
entre 400 nm y 470 nm.

6.3.2 Material de vidrio lavado con 4cido, especialmente para la determinacién de bajas
concentraciones de fésforo se utiliza HCI diluido caliente y se enjuaga con agua destilada.
Preferiblemente se reserva este material sélo para la determinacién de fésforo y después de
su uso se lava y se almacena lleno de agua destilada hasta que se requiera nuevamente.

6.3.3 Equipo de filtraci6n y papel de filtro con tamaiio de poro 0,45 pm.

6.4 REACTIVOS.

6.4.1 Indicador fenolftaleina (véase punto 4.2.4.1).

6.4.2 Acido clorhidrico, (HCl), 1+1, se agrega un volumen de HCl (d.r. 1,19) a un

volumen de agua. Se puede sustituir el HCI por HpS04, HCl04 o HNO3. La concentracién
del 4cido en la determinacién no es critica, pero se recomienda que al final la solucidén
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resultante sea 0,5N.

6.4.3 Carbén activado, libre de particulas finas removidas por lavado con agua destilada.

6.4.4 Reactivo vanadato-molibdato, se agrega la solucién A en la B, preparadas como se

describe a continuacién, y se diluye a 1 L.

6.4.4.1 Solucién A. Se disuelven 25 g de molibdato de amonio (NH4)gMo7024.4H20 en
300 mL de agua destilada.

6.4.4.1 Solucién A. Se disuelven 25 g de molibdato de amonio (NH4)gMo7024.4H>0 en
300 mL de agua destilada.

6.4.4.2 Solucién B. Se disuelven 1,25 g de metavanadato de amonio, NH4V03, en 300
mL de agua destilada calentando hasta ebullicién. Se enfria y agregan 330 mL de HCl
concentrado. Se enfria a temperatura ambiente.

6.4.5 Solucién concentrada de fosfatos, (1,00 mL = 50,0 ug PO4'3 - P), se disuelven en
agua destilada 219,5 mg de KH>PO4 anhidro, previamente secado durante 1 h a 105°C y se

diluye a 1000 mL.

6.5 PROCEDIMIENTO

6.5.1 Ajuste del pH

Si el pH de la muestra es mayor que 10, se agregan 0,05 mL (1 gota) de indicador
fenolftaleina a 50 mL de muestra y se agrega HCI (1+1) hasta eliminar el color rosado; esto
se realiza antes de diluir a 100 mL en caso que asf se requiera.

6.5.2 Remocién del color

El exceso de color en la muestra se remueve mezclando 50 mL de muestra con 200 mg de
carbon activado en un Erlenmeyer y se agita durante 5 min. Se filra para remover el
carbén.

NOTA 2. Se debe verificar el contenido de fésforo en cada carga de carbén para evitar
posibles interferencias, realizando el mismo procedimiento al blanco.

6.5.3 Calibracién

6.5.3.1 A una serie de matraces aforados de 50 mL se agregan alicuotas de la solucién
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patr6n de fésforo para preparar patrones con concentraciones en el rango de 0 mg/P a 20,0

mg/P.
6.5.3.2 Se procede segiin lo indicado en 6.5.4.

6.5.3.3 Se prepara una curva de calibracién llevando a un gréfico la absorbancia de los
patrones vs. el contenido de fésforo en los mismos. Como se mencioné anteriormente se
debe preparar una curva de calibracién para cada forma de fésforo determinada.

6.5.4 Técnica de ensayo
6.5.4.1 Se transfieren 35 mL o menos de muestra que contenga de 0,05 mg/P a 1,0 mg-P a

un balén aforado de 50 mL; se agregan 10 mL de reactivo vanadato - molibdato y se diluye
hasta la marca con agua.

6.5.4.2 Después de 10 min o més, se determina la absorbancia de la muestra a una longitud
de onda entre 400 nm y 490 nm utilizando el patrén de 0 mg-P/L tratado, para calibrar el
espectrofotémetro.

6.6 EXPRESION DE LOS RESULTADOS.

La concentracién de f6sforo reactivo, expresada en mg - P/L, se calcula de la siguiente
manera:

mg-P/L de f6ésforo reactivo (ortofosfatos) = Al-;i-l-m
donde:

A = Contenido de fésforo en 50 mL de volumen final de la muestra, mg.
B = Volumen de muestra, mL.

6.7 INFORME.
El informe deber4 contener como minimo lo siguiente:

6.7.1 Fecha de realizaci6n del ensayo.
6.7.2 Nombre del analista.

6.7.3 Realizado de acuerdo con la Norma Venezolana COVENIN 3051.
6.7.4 Identificacién de la muestra.
6.7.5 Resultados parciales y/o finales.
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6.8 PRECISION.
Los datos de precision y exactitud del método se presentan en la tabla 2.
6.9 TIEMPO DE ANALISIS.

6.9.1 El tiempo necesario para efectuar una determinacién sin incluir pretratamiento de la
muestra es de 30 min.

6.9.2 Las horas-hombres para efectuar este anélisis son 0,5.

7 METODO B. COLORIMETRICO CON CLORURQ ESTANOSO

7.1 RESUMEN.

El cloruro estafioso reduce el 4cido molibdofosférico y forma un complejo azul de
molibdeno intensamente coloreado cuya intensidad de color es proporcional a la
concentracién de fosfatos.

7.2 INTERFERENCIAS. (véase punto 6.2).
7.3 EQUIPOS.
Los listados en 6.3 teniendo en cuenta que el instrumento colorimétrico deberd estar

equipado para realizar mediciones a una longitud de onda de 625 nm, si la medicién es en
el extracto de isobutanol - tolueno, y a 690 nm, si es en solucién acuosa.

7.4 REACTIVOS.

7.4.1 Indicador fenolftaleina (véase punto 4.2.4.1).
7.4.2 Solucién concentrada de dcido (véase punto 4.2.4.2).

7.43 Reactivo I, solucién de molibdato de amonio. Se disuelven 25 g de
(NH4)6Mo07024.4H20 en 175 mL de agua destilada; se agregan cuidadosamente 280 mL de
H»S04 concentrado a 400 mL de agua destilada, se deja enfriar, se mezcla con la solucién
anterior y se diluye a 1 L.

7.4.4 Reactivo II, solucién de cloruro estanoso. Se disuelven 2,5 g de SnCl.2H50 en 100
mL de glicerol, se calienta en baio de vapor mezclando con agitador de vidrio hasta lograr
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completa disolucién. [Este reactivo es estable y no requiere de preservativos y
almacenamiento especial.

7.4.5 Solucién concentrada de fosfatos (véase punto 6.4.5).
7.4.6 Reactivos para la extraccion.

7.4.6.1 Disolvente isobutanol - tolueno. Se mezclan volimenes iguales de tolueno y
alcohol isobutilico.

PRECAUCION. Este disolvente es altamente inflamable, cancer{geno, altamente t6xico, se
debe trabajar bajo campana.

7.4.6.2 Reactivo I, solucién de molibdato de amonio. Se disuelven 40,1 g de
(NH4) gM070724.4H20 en aproximadamente 500 mL de agua destilada; lentamente se
agregan 396 mL de reactivo I de molibdato de amonio, se enfrfa y diluye a 1 L.

7.4.6.3 Solucién alcohol - 4cido sulfiirico. Se agregan cuidadosamente 20 mL de HpSO4
concentrado (d.r. 1,84) a 980 mL de alcohol metlico.

7.4.6.4 Reactivo II, soluci6én dilufda de cloruro estafioso. Se mezclan 8 mL de reactivo I
de cloruro estafioso con 50 mL de glicerol. Este reactivo es estable al menos por 6 meses.

7.5 PREPARACION Y CONSERVACION DE LAS MUESTRAS. (véase punto 5).

7.6 PROCEDIMIENTO

7.6.1 Calibracién

7.6.1.1 A una serie de matraces aforados de 100 mL, se agregan alicuotas de la solucién
patrén de fosfatos para preparar patrones con concentraciones en el rango 0 mg-P/L a 2,0
mg-P/L.

7.6.1.2 Se procede segin lo indicado en el punto 7.6.2.

7.6.1.3 Se prepara una curva de calibracién llevando a un gréfico la absorbancia de los

patrones vs. el contenido de fésforo en los mismos. Como se mencioné anteriormente se
debe preparar una curva de calibracién para cada forma de fésforo determinada.

7.6.2 T€cnica de ensayo
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7.6.2.1 Se transfieren 100 mL o menos de muestra que contenga menos de 200 pg-P, libre
de color y turbiedad a un vaso de precipitado de 200 mL de capacidad; se agregan 0,05 mL
(1 gota) de indicador fenolftaleina. Si la muestra se torna rosada, se agrega gota a gota,
solucién concentrada de 4cido, justo hasta eliminar el color. Si se requieren mds de 0,25
mL se utiliza un volumen menor de muestra y se diluye a 100 mL con agua destilada antes
de ajustar el pH.

7.6.2.2 Se agregan, mezclando vigorosamente después de cada adicién, 4,0 mL de reactivo
I de molibdato de amonio y 0,5 mL (10 gotas) de reactivo I de cloruro estafioso.

NOTA 3. La velocidad a la que se desarrolla el color y su intensidad dependen de la
temperatura de la solucién, cada incremento de 1°C produce aproximadamente un
incremento del 1% en la intensidad del color; por tal razén se deben mantener muestras,
patrones y reactivos a una temperatura entre 20°C y 30°C con no mds de 2°C de diferencia
entre ellos.

7.6.2.3 Después de 10 min pero no més de 12 min, usando el mismo intervalo de tiempo
para todas las determinaciones, se mide la absorbancia de la solucién a una longitud de
onda de 690 nm, utilizando el patrén de O mg-P/L tratado para calibrar el
espectrofotémetro.

7.6.3 Proceso de extraccién

Si se desea incrementar la sensibilidad o superar interferencias se extrae el contenido de
fosfato como se describe a continuacién.

7.6.3.1 Se transfieren 40 mL de muestra o una porc:én diluida a ese volumen, a un
embudo de separacién de 125 mL.

7.6.3.2 Se agregan 50 mL de solvente tolueno -isobutanol y 15,0 mL de reactivo II de
molibdato de amonio. Se tapa el embudo y se agita vigorosamente, durante 15 s exactos.

7.6.3.3 Se remueve la tapa y se extraen 25,0 mL de la capa orgdnica utilizando una pipeta
con bulbo de seguridad, se transfieren a un balén aforado de 50 mL.

7.6.3.4 Se agregan 15 mL de solucién concentrada de 4cido, agitando bien; 0,5 mL (10
gotas) de reactivo II de cloruro estaioso diluido, se mezcla bien y se diluye a 50 mL con

solucién alcohol -dcido sulftirico.

7.6.3.5 Se procede como se indica en 7.6.2.3.
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7.7 EXPRESION DE LOS RESULTADOS

La concentracién de fésforo reactivo, expresada en mg-P/L, se calcula de la siguiente
manera:

Procedimiento directo:

mg-P/L de fésforo reactivo (ortofosfatos) = A x 1000/B
donde:
A = Contenido de f6sforo en 104,5 mL de volumen final de la muestra, mg.
B = Volumen de muestra, mL.
Procedimiento con extraccién:

mg-P/L de fésforo reactivo (ortofosfatos) = A x 1000/B
donde:
A = Contenido de fésforo en 50 mL de volumen final de la muestra, mg.
B = Volumen de muestra, mL.
7.8 INFORME. (véase punto 6.7)
7.9 PRECISION
Los datos de precisién y exactitud del método se presenta en la tabla 2.

7.10 TIEMPO DE ANALISIS

7.10.1 EI tiempo necesario para efectuar una determinacién sin incluir pretratamiento de la
muestra es de 30 min.

7.10.2 Las horas-hombres para efectuar este andlisis son 0,5.

8 METODO C: COLORIMETRICO CON ACIDO ASCORBICO
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8.1 RESUMEN

El molibdato de amonio y el tartrato de potasio antimonil reaccionan en medio dcido con el
ortofosfato para formar el 4cido fosfomolibdico el cual es reducido por el 4cido ascorbico y
forma un compuesto de molibdeno de color azul oscuro. La intensidad del color es
proporcional a la concentracion de ortofosfatos presentes en la muestra.

8.2 INTERFERENCIAS

8.2.1 Los iones hierro férrico, cobre y silice presentes en concentraciones hasta de 50
mg/L, 10 mg/L y 10 mg/L respectivamente, no interfieren. Concentraciones de silice
mayores producen interferencias positivas, cuyo valor depende del contenido de silice: 20

mg - Si0y/L producen una interferencia de 0,005 mg P/L; 50 mg - Si02/L, 0,015 mg-P/L y
100 mg - Si0y/L, 0,025 mg P/L.

8.2.2 Concentraciones de arsénico tan bajas como 0,1 mg/L interfieren, los arsenatos
reaccionan con el reactivo de molibdato para producir un color azul similar al formado con
el ortofosfato.

8.2.3 El cromo hexavalente y el nitrito (NO2") en concentraciones de 1 mg/L interfieren al
producir resultados aproximadamente 3% mds bajos del valor real; cuando la concentracién
de estos iones es mayor a 10 mg/L los resultados obtenidos pueden llegar a ser entre 10% y
15% més bajos.

8.2.3 El sulfuro de sodio (NajS) en concentraciones menores a 1 mg/L, no interfiere.

8.3 EQUIPOS

8.3.1 Equipo colorimétrico, se requiere uno de los siguientes:

8.3.1.1 Espectrofotémetro a una longitud de onda de 880 nm y provisto de un paso de luz
de 2,5 cm o mis.

8.3.1.2 Fotémetro de filtro equipado con un filtro rojo y con paso de luz de 0,5 cm o
mayor.

8.3.2 Material de vidrio, lavado con dcido (véase punto 6.3.2).

8.3.3 Equipo de filtracién y papel de filtro, con tamano de poro 0,45 pm.

8.4 REACTIVOS
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8.4.1 Indicador fenolftaleina (véase punto 4.2.4.1).

8.4.2 Acido sulfirico, (H2S04), SN, se diluyen 70 mL de H2SO4 concentrado (d.r. 1,84) a
500 mL con agua destilada.

8.4.3 Solucién de tartrato antimonil y_potasio. En un balén aforado de 500 mL de

capacidad, se disuelven 1,3715 g de K(SbO)C4H40.1/2H70 en 400 mL de agua destilada y
se diluye hasta la marca. Se almacena en botella con tapa de vidrio.

8.4.4 Solucién de molibdato de amonio. Se disuelven 20 g de (NH4)gM070724.4H>0 en

500 mL de agua destilada. Se almacena en botella con tapa de vidrio.

8.4.5 Acido ascérbico, 0,01 M. Se disuelven 1,76 g de 4cido ascérbico en 100 mL de agua
destilada. La solucién es estable durante una semana si se almacena a una temperatura de
4°C.

8.4.6 Reactivo combinado. Para preparar 100 mL de reactivo combinado se mezclan
agitando después de cada adicién, 50 mL de H7SO4 SN (véase punto 8.4.2), 5 mL de
solucién de tartrato de antimonil y potasio (véase punto 8.4.3), 15 mL de solucién de
molibdato de amonio (véase punto 8.4.4) y 30 mL de solucién de 4cido ascérbico (véase
punto 8.4.5); se debe esperar a que todos los reactivos alcancen temperatura ambiente antes
de su mezcla y agregarlos en el orden dado. Si se produce turbiedad al agregar los
reactivos, se deja la mezcla en reposo durante algunos minutos hasta que desaparezca. El
reactivo es estable durante 4 h. '

8.4.7 Soluci6n concentrada de fosfato (véase punto 6.4.5).
8.4.8 Solucién patrén de fosfatos (1,00 mL = 2,5 pg P). Se diluyen 50 mL de la solucién

concentrada de fosfato (véase punto 6.4.5 a 1000 mL con agua destilada.

8.5 PREPARACION Y CONSERVACION DE LAS MUESTRAS. (véase punto 5).

8.6 PROCEDIMIENTO.

8.6.1 Calibracion.

8.6.1.1 A una serie de matraces Erlenmeyer de 125 mL de capacidad, se transfieren 0: 1:

2; 4,7 y 10 mL de solucién patrén de fosfatos y se diluyen a 50 mL con agua destilada
para preparar patrones con concentraciones en el intervalo 0 mg/P/L a 0,5 mg/P/L.
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8.6.1.2 Se procede segiin lo indicado en 8.6.2.

8.6.1.3 Se prepara una curva de calibracién llevando a un gréfico la absorbancia de los
patrones vs. el contenido de fésforo en los mismos. Como se mencion6 anteriormente se
debe preparar una curva de calibracién para cada forma de fésforo determinada.

8.6.2 Técnicas de ensayo.

8.6.2.1 Se transfieren con pipeta 50 mL de muestra a un tubo de ensayo limpio y seco o a
un Erlenmeyer de 125 mL de capacidad; se agregan 0,05 mL (1 gota) de indicador
fenolftaleina. Si la muestra se torna rosada se agrega gota a gota, solucién de écido
sulfiirico SN justo hasta eliminar el color.

8.6.2.2 Se agregan, mezclando vigorosamente después de la adicién 8,0 mL de reactivo
combinado.

NOTA 4. El color de las aguas naturales generalmente no interfieren a la longitud de onda
utilizada. Para aguas altamente coloreadas o turbias se prepara un blanco con la misma
muestra agregando todos los reactivos excepto el 4cido ascérbico y tartrato de antimonil y
potasio. El valor de la absorbancia medida con este blanco se resta a la absorbancia medida
en la muestra.

8.6.2.3 Después de 10 min pero no més de 30 min, se mide la absorbancia de la solucién a
una longitud de onda de 880 nm, utilizando el patrén de 0 mg P/L tratado para calibrar el

espectrofotémetro.
8.7 EXPRESION DE LOS RESULTADOS.

La concentracién de fésforo reactivo, expresada en mg -P/L, se calcula de la siguiente
manera:

mg - P/L de f6sforo reactivo (ortofosfatos) = A x 1000/B
donde:

A = Contenido de fésforo en aproximadamente 58 mL de volumen final de la muestra,
mg.

B = Volumen de muestra, mL.

8.8 INFORME. (véase punto 6.7)
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8.9 PRECISION. (véase punto 6.8)

8.10 TIEMPO DE ANALISIS. (véase punto 6.9)

9 METODO D. COLORIMETRICO CON MOLIBDATOQ DE AMONIQ

9.1 RESUMEN.

El ortofosfato reacciona, en medio é4cido, con el molibdato de amonio para formar
molibdofosfato, el cual se reduce con 4cido 1 amino 2 naftol 4sulfénico para formar un
complejo azul de molibdeno. La intensidad del color es proporcional a la concentracién de
ortofosfatos presente en la muestra.

9.2 INTERFERENCIAS.

9.2.1 Los iones hierro férrico, cromato y cloruros presentes en concentraciones hasta de 40
mg/L, 75 mg/L y 50000 mg/L respectivamente, no interfieren. Si la concentracién de
cromato es mayor a 75 mg/L la solucién de referencia para la medicién fotométrica no
debe ser agua destilada, la muestra se debe tratar con todos los reactivos excepto la
solucién de molibdato y esta serd la referencia utilizada. Si se aplica el método modificado
con bismuto, la concentraci6n de cloruros no debe exceder a 1500 mg/L.

9.2.2 Las interferencias debidas a la presencia de nitritos, se puede superar agregando 0,1
g de 4cido sulfdmico a la muestra antes de agregar el molibdato.

9.2.3 Un contenido de silice 20 veces mayor a la concentracién de fésforo presente en la
muestra producird un error inferior al 2%.

9.2.4 En presencia de sulfuros en concentraciones mayores a varios miligramos por litro,
se forma un color azul después de agregar el molibdato; esta interferencia se puede superar
agregando suficiente solucién saturada de permanganato de potasio antes de agregar el
molibdato.

9.2.5 Cuando el contenido de calcio en la muestra es mayor a 2000 mg/L, se impide la
formacién de sulfato de calcio agregando 7 mL de 4cido clorhidrico en lugar de 4cido
sulfurico.

9.2.6 La rapidez del desarrollo del color azul depende de la temperatura. La temperatura
de la muestra y de los reactivos debe estar entre 21°C y 35°C.
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9.3 EQUIPOS.

9.3.1 Equipo colorimétrico, se requiere un espectrofotémetro o un fotémetro de filtro con
capacidad para realizar mediciones a una longitud de onda de 650 nm y provisto de celdas
con paso de luz de 20 mm o mi4s.

9.3.2 Material de vidrio, lavado con 4cido (véase punto 6.3.2).

9.3.3 Equipo de filtracién y papel de filtro, con tamafio de poro 0,45 pm.

9.4 REACTIVOS.

9.4.1 Solucién amino. En 100 mL de agua destilada se disuelven los siguientes reactivos
en el orden dado: 3,7 g de sulfito de sodio, 0,100 g de 4cido 1-amino-2 naftol-4 sulfénico y

6,2 g de metabisulfito de sodio. La soluci6n se almacena en botellas de color 4mbar; debe
prepararse cada dos semanas.

9.4.2 Solucién de molibdato de amonio. Se disuclven 48 g de molibdato de amonio
(NH4)gMo07094.4H30) en aproximadamente 800 mL de agua destilada. Se agregan 2,5
mL de hidréxido de amonio (NH4OH, d.r. 0,90) y se diluye a 1 L con agua destilada.

9.43 Persulfato de amonio, (NH4)2S70g. Cristales grado analitico. Puede ser
reemplazado por persulfato de potasio (K2S20g).

9.44 Acido sulfdrico, (H2SOy4), (37 + 63). Lentamente se agregan 370 mL de HSO4
concentrado (d.r. 1,84) a aproximadamente 600 mL de agua destilada. Se enfrfa y se
diluye a 1 L.

9.4.5 Acido sulfiirico con adicién de bismuto. Se afiaden 1,200 g de nitrato de bismuto
(Bi(NO3).5H20) en 250 mL de 4cido sulfiirico (37 + 63) mientras est4 tibio.

9.4.6 Solucién concentrada de fosfato (véase 6.4.5).

9.4.7 Solucién patrén de fosfatos, (1,00 mL =2,5 pgP). Se diluyen 50 mL de la soluci6én
concentrada de fosfato (véase punto 6.4.5) a 1000 mL con agua destilada.

9.5 PREPARACION Y CONSERVACION DE LAS MUESTRAS. (vé€ase punto 5).

9.6 PROCEDIMIENTO
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9.6.1 Calibraci6n.

9.6.1.1 A una serie de matraces aforados de 100 mL, se agregan alicuotas de la solucién
patrén de fosfatos y se diluye con agua destilada hasta la marca para preparar patrones en el
intervalo 0.1 mg P/L a 3,0 mg P/L.

9.6.1.2 Se procede segiin lo indicado en 7.6.2.

9.6.1.3 Se prepara una curva de calibracién llevando a un gréfico la absorbancia de los
patrones vs. el contenido de fésforo en los mismos. Como se mencioné anteriormente se
debe preparar una curva de calibracién para cada forma de fésforo determinada.

9.6.2 Técnica de ensayo.

9.6.2.1 Se transfieren 100 mL de muestra que no contenga m4s de 3 mg P/L, a un
Erlenmeyer de 250 mL de capacidad.

9.6.2.2 Se agregan, mezclando vigorosamente después de la adici6n y en el orden dado, los
siguientes reactivos: 5 mL de HpSOy4 (37 + 63), 5 mL de solucién de molibdato de amonio
y 5 mL de solucién amino.

9.6.2.3 Después de 9 min, no més de 11 min, se mide la absorbancia de la soluci6n a una
longitud de onda de 650 nm, utilizando el patrén de 0 mg P/L tratado para calibrar el
espectrofotémetro. Cuando la concentracién de cromato es mayor a 75 mg/L se utiliza
como solucién de referencia la indicada en el punto 9.2.1.

9.7 EXPRESION DE RESULTADOS.

La concentracién de fésforo reactivo, expresada en mg P/L, se calcula de la siguiente
manera:

mg-P/L de fésforo reactivo (ortofosfatos) = A x 1000/B
donde:

A = Contenido de f6sforo en el volumen final de muestra, mg.
B = Volumen de muestra, mL.

9.8 INFORME. (véase punto 7.8).

9.9 PRECISION. (véase punto 7.9).
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9.10 TIEMPO DE ANALISIS. (véase punto 7.10).

10.1 RESUMEN.

El tartrato de antimonio y potasio y el molibdato de amonio reaccionan, en medio 4cido,
con los ortofosfatos, para formar un complejo de antimonio- fosfomolibdato, el cual por
reduccién con 4cido ascérbico produce un color azul intenso proporcional a la cantidad de
ortofosfato presente.

El método es aplicable para la determinacién de ortofosfatos en aguas potables,
superficiales y salinas, as{ como en aguas industriales y aun cuando estd disefiado para la
determinacién de ortofosfatos tinicamente, se podrdn determinar otras formas de f6sforo si
se adapta alguno de los métodos para la separaci6n de las diferentes formas establecidas en
la presente norma. '

10.2 INTERFERENCIAS.

10.2.1 Interfieren concentraciones de hierro (Fe+3) superiores a 50 mg/L, cobre (Cut2)
superiores a 10 mg/L y sflice (SiOy) superiores a 10 mg/L.. Concentraciones mayores de
SiOy producen interferencias positivas, obteniéndose incrementos a 0,005 mg P/L, 0,015
mg P/L y 0,025 mg P/L, cuando el contenido de sflice es 20 mg SiOp/L, 50 mg Si0y/L y
100 mg Si0y/L, respectivamente.

10.2.2 Concentraciones de sal mayores al 20% (p/v) producen un error menor al 1%. La
presencia de arsenato (AsO4'3) produce interferencia positiva.

10.2.3 La presencia de NO2 y S-2 produce interferencias. Su remoci6én es posible
agregando un exceso de agua de bromuro o solucién saturada de permanganato de potasio

(KMnOy).

10.2.4 Si la muestra presenta turbiedad, ésta debe ser removida por filtracién antes del
anélisis.

10.2.5 Cualquier tonalidad de color que absorba luz en el rango de longitud de onda en la
cual se realiza la medida fotométrica (650 nm a 660 nm u 880 nm) también interfiere.
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10.2.6 Adicionalmente, véase punto 7.2.

10.3 EQUIPO.

10.3.1 Equipo analftico automatizado. Se requiere de un instrumento de flujo continuo
formado por: una celda de flujo de 15 mm 6 50 mm y un filtro con m4xima transmitancia a

una longitud de onda en el rango de 650 a 660 nm u 880 nm.

10.3.2 Plancha de calentamiento o autoclave,
10.3.3 Material de vidrio, lavado con 4cido (véase punto 6.3.2).

10.4 REACTIVOS.

10.4.1  Solucién de tartrato de antimonio y potasio. Se disuelven 0,3 g de
K(SbO)CoH40¢.1/2H20 en aproximadamente 50 mL de agua destilada y se diluye a 100
mL. Se almacena en una botella 4mbar de vidrio con tapa a 4°C.

10.4.2 Solucién de molibdato de amonio. Se disuelven 4 g de (NH4)gMo07024.4H70 en
100 mL de agua destilada. Se almacena en botella pléstica a 4°C.

10.4.3 Solucién de 4cido ascérbico. (véase punto 8.4.5).
10.4.4 Reactivo combinado. (véase punto 8.4.6).

10.4.5 Solucién dilufda de dcido sulfiirico. Se agregan lentamente 140 mL de H7SO4
concentrado (d.r. 1,84) a 600 mL de agua destilada. Cuando se enfrie se diluye a 1L.

10.4.6 Persulfato de amonio. (NH4)2S,0g, cristales.
10.4.7 Solucién indicadora de fonolftaleina.
10.4.8 _Soluci6n concentrada de fosfato (1.00 mL = 100 ug P). Disolver 439,3 mg de

KH3POy4, secado previamente por 1 h a 105°C, en agua destilada y diluir a 1000 mL.

10.4.9 Solucién diluida de fosfato (1.00 mL = 10,0 ug P). Se diluyen 100 mL de solucién

concentrada de fosfatos a 1000 mL con agua destilada.

10.4.10 Solucién patrén de fosfato. Se prepara una serie de patrones en el intervalo de
apreciacién del método y, considerando de ser posible, el valor esperado de la muestra,

mediante dilucién de volimenes adecuados de la soluci6n intermedia en agua destilada.
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10.5 PROCEDIMIENTO.

10.5.1 Se instala el equipo automatizado, siguiendo las instrucciones del fabricante.

10.5.2 Se agrega 0,05 mL (1 gota) de indicador fenolftalefna a aproximadamente 50 mL
de muestra; si aparece una coloracién rosada, se agregan gotas de HpSOy4 hasta eliminar la
coloracién.

10.5.3 Se sigue el procedimiento indicado por el fabricante para realizar la determinacién
colorimétrica. Antes de realizar la determinacién en la muestra, se opera el equipo con las
soluciones patrones preparadas en 10.4.10.

10.6 EXPRESION DE RESULTADOS.

La concentracién de fésforo reactivo expresada en mg -P/L se obtiene directamente del
registrador del equipo utilizado.

10.7 INFORME. (véase punto 6.7).

10.8 PRECISION.

En un laboratorio se analizaron seis muestras por septuplicado. La concentracién promedio
de PO4-3 fue de 0,340 mg/L, con una desviacién promedio de 0,015 mg/L y el coeficiente
de variacién fue 6,2%.

10.9 TIEMPO DE ANALISIS.

No se dispone de informaci6n.
BIBLIOGRAFIA

SM-4500-P Phosphorus. Standart Test Method for Water and Wastewater. 171, ed.
APIHA, AWWA, WPEF, 1989.

7151



TABLA 1

LONGITUDES DE ONDA PARA LOS DIFERENTES INTERVALOS
DE CONCENTRACION

INTERVALO LONGITUD DE ONDA
(mg - P/L) (nm)
1 -50 400
2,0-10 420

4,0-18 470
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