Fuente : Diario Oficia de laFederacion Fecha de publicacion: 13 de Agosto de 2001
México, D.F., a 25 de mayo de 2001.- El Director General de Normas, Miguel Aguilar Romo.- Rubrica.

Al margen un sello con el Escudo Nacional, que dice: Estados Unidos Mexicanos.- Secretaria de Economia.- Direccion
General de Normas.

DECLARATORIA DE VIGENCIA DE LAS NORMAS MEXICANAS QUE SE INDICAN

La Secretaria de Economia, por conducto de la Direccion General de Normas, con fundamento en lo dispuesto por los
articulos 34 fracciones Xlll y XXX de la Ley Organica de la Administracion Publica Federal; 51-A, 51-B, 54 de la Ley Federal
sobre Metrologia y Normalizacién, 46, 47 del Reglamento de la Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacion y 23 fracciones
I y XV del Reglamento Interior de esta Secretaria y habiéndose satisfecho el procedimiento previsto por la ley de la materia
para estos efectos, expide la declaratoria de vigencia de las normas mexicanas que se enlistan a continuaciéon, mismas que
han sido elaboradas y aprobadas por el Comité Técnico de Normalizacion Nacional de Proteccién al Ambiente. El texto
completo de las normas que se indican, puede ser consultado gratuitamente en la biblioteca de la Direccién General de
Normas de esta Secretaria, ubicada en Puente de Tecamachalco nimero 6, Lomas de Tecamachalco, Secciéon Fuentes,
Naucalpan de Juarez, codigo postal 53950, Estado de México o en el Catalogo Mexicano de Normas que se encuentra en la
pagina de Internet de la Direccion General de Normas cuya direccion es: http://www.economia.gob.mx/normas.

Las presentes normas entraran en vigor 60 dias después de la publicacion de esta Declaratoria de vigencia en el Diario
Oficial de la Federacién.

CLAVE O CODIGO TITULO DE LA NORMA
NMX-AA-108-SCFI-2001 CALIDAD DEL AGUA-DETERMINACION DE CLORO LIBRE Y CLORO TOTAL-
METODO DE PRUEBA (CANCELA A LA NMX-AA-108-1992).

Campo de aplicacion
Esta Norma Mexicana establece el procedimiento para la determinacién en laboratorio de cloro libre y
total en concentraciones mayores de 18 mg de CI2/L.
Concordancia con normas internacionales

Esta Norma Mexicana no es equivalente a ninguna norma internacional por no existir referencia alguna al
momento de su elaboracion.

México, D.F., a2 de agosto de 2001.- El Director General de Normas, Miguel Aguilar Romo.- Rubrica.
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CALIDAD DEL AGUA - DETERMINACION DE CLORO LIBRE Y
CLORO TOTAL - METODO DE PRUEBA (CANCELA A LA NMX-
AA-108-1992)

WATER QUALITY - DETERMINATION OF FREE AND TOTAL
CHLORINE - TEST METHOD

0 INTRODUCCION

La cloracion de aguas se utiliza para destruir o desactivar a los microorganismos
causantes de enfermedades. El tratamiento en aguas potables mejora la calidad del
agua por reaccion del cloro con el amoniaco, hierro, manganeso, sulfuros y algunas
sustancias organicas; sin embargo también puede producir efectos adversos. El
color y olor caracteristico de Fenoles y otros compuestos organicos presentes en el
agua puede intensificarse ademas de formar compuestos carcinogénicos.

El cloro aplicado al agua sufre diversas reacciones para producir cloro libre que
consiste en cloro molecular acuoso, acido hipocloroso e ion hipoclorito. A su vez el
cloro libre es capaz de reaccionar facilmente con el amoniaco y ciertos compuestos
de nitrégeno formando cloro combinado produciendo monocloraminas, dicloroaminas
y tricloruro de nitrdgeno (compuestos potencialmente cancerigenos). La
concentracion y presencia de las especies de cloro libre y combinado depende de la
temperatura, pH, proporcién Cl,/N y tiempo de reaccion. Tanto el cloro libre como el
combinado pueden presentarse simultaneamente en el agua. En aguas naturales,
tratadas y residuales tratadas es posible determinar la concentracion de cloro libre,
cloro combinado y cloro total, en el caso de cloro combinado es posible hacer una
diferenciacion entre monocloraminas, dicloraminas y tricloruro de nitrégeno. En aguas
residuales no se suele establecer diferenciacion entre cloro libre y cloro combinado,
debido a que la cloracién de aguas residuales raramente alcanza el nivel suficiente
para producir cloro libre.

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION
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Esta norma mexicana establece el procedimiento para la determinacién en laboratorio
de cloro libre y total en concentraciones mayores de 18 mg de Cl,/L.

2 REFERENCIAS

Para la correcta aplicacion de esta norma se deben consultar las siguientes norma
mexicanas vigentes

NMX-AA-003-1980 Aguas residuales - Muestreo. Declaratoria de
vigencia publicada en el Diario Oficial de la
Federacion el 25 de marzo de 1980.

NMX-AA-014-1980 Cuerpos receptores - Muestreo. Declaratoria de
vigencia publicada en el Diario Oficial de la
Federacion el 5 de septiembre de 1980.

3 PRINCIPIO DEL METODO

El principio de este método se basa en la reaccion instantanea entre el cloro libre con
el N,N-dietil-p-fenilendiamina (DFD) en ausencia de iones yoduro, reacciona en su
forma reducida para producir el DFD oxidado de color rojo, el cual se vuelve a reducir
valorando con sulfato ferroso amoniacal hasta que el color rojo desaparece. La adicion
posterior de yoduro de potasio actla cataliticamente produciendo la liberacion de cloro
de las cloraminas el cual vuelve a ser valorado en el sistema DFD/Fe(ll). La adicién se
realiza de manera gradual para poder determinar las fracciones correspondientes a
mono, dicloraminas y tricloruro de nitrdgeno. Cuando no se desee ninguna
diferenciacion entre las especies de Cloro es posible realizar una simplificacion del
método determinando cloro total.

4 DEFINICIONES
Para los propositos de esta norma se establecen las siguientes definiciones:
4.1 Aguas naturales

Se define como agua natural el agua cruda, subterrdnea, de lluvia, de tormenta,
residual y superficial.

4.2 Aguas residuales
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Las aguas de composicidon variada provenientes de las descargas de usos
municipales, industriales, comerciales, agricolas, pecuarias, domeésticos y similares,
asi como la mezcla de ellas.

4.3 Bitacora

Cuaderno de laboratorio debidamente foliado e identificado, en el cual los analistas
anotan todos los datos de los procedimientos que siguen en el analisis de una
muestra, asi como todas las informaciones pertinentes y relevantes a su trabajo en el
laboratorio. Es a partir de dichas bitdcoras que los inspectores pueden reconstruir el
proceso de analisis de una muestra tiempo después de que se llevo a cabo.

4.4 Blanco analitico o de reactivos

Agua reactivo o matriz equivalente que no contiene, por adicion deliberada, la
presencia de ningan analito o sustancia por determinar, pero que contiene los mismos
disolventes, reactivos y se somete al mismo procedimiento analitico que la muestra
problema.

4.5 Calibracion

Conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones especificas, la relacion
entre los valores de una magnitud indicados por un instrumento o sistema de
medicion, o los valores representados por una medida materializada y los valores
correspondientes de la magnitud, realizados por los patrones, efectuando una
correccion del instrumento de medicién para llevarlo a las condiciones iniciales de
funcionamiento.

4.6 Cloraminas

Derivados de amonio por sustitucién de uno, dos o tres atomos de hidrogeno con
atomos de cloro (monocloraminas NH,CI, dicloraminas NHCI, y tricloruro de nitrégeno
NCl3) y todos los derivados de compuestos organicos hitrogenados, determinados por
el método descrito en el procedimiento presente.

4.7 Cloro combinado

Es la fraccion de cloro total presente en forma de cloraminas y cloraminas organicas.

4.8 Cloro libre

Es el cloro presente en forma de &cido hipocloroso (HOCI), ion hipoclorito (OCIY) y
cloro molecular disuelto.
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49 Cloro residual

Este término se refiere al cloro presente en agua, cuando ha sido adicionado durante
el proceso de cloracion.

4.10 Cloro total

Es el cloro presente en formas libre y combinada.

4.11 Descarga

Accion de verter, infiltrar, depositar o inyectar aguas residuales a un cuerpo receptor
en forma continua, intermitente o fortuita, cuando éste es un bien del dominio publico
de la Nacion.

412 Desviacién estandar experimental

Para una serie de n mediciones del mismo mensurando, es la magnitud s que
caracteriza la dispersion de los resultados, dado por la formula:

En donde X es el resultado de la i-ésima medicion y X es la media aritmética de los n
resultados considerados.

4.13 Disolucion estandar
Disolucién de concentracion conocida preparada a partir de un patrén primario.
4.14 Disolucion madre

Corresponde a la disolucién de maxima concentracion en un andlisis. Es a partir de
esta disolucion que se preparan las disoluciones de trabajo.

4.15 Material de referencia

Material o substancia en el cual uno o mas valores de sus propiedades son
suficientemente homogéneas y bien definidas, para ser utilizadas para la calibracién
de aparatos, la evaluacion de un método de medicion, o para asignar valores a los
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materiales.

4.16 Material de referencia certificado

Material de referencia, acompafiado de un certificado, en el cual uno 0 mas valores de
las propiedades estan certificados por un procedimiento que establece la trazabilidad
a una realizacion exacta de la unidad en la cual se expresan los valores de la
propiedad, y en el que cada valor certificado se acompafa de una incertidumbre con
un nivel declarado de confianza.

4.17 Medicion

Conjunto de operaciones que tiene por objeto determinar el valor de una magnitud.
4.18 Mensurando

Magnitud particular sujeta a medicion.

4.19 Muestra compuesta

La que resulta de mezclar un nimero de muestras simples. Para conformar la muestra
compuesta, el volumen de cada una de las muestras simples debe ser proporcional al
caudal de la descarga en el momento de su toma.

4.20 Muestra simple

La que se tome en el punto de descarga, de manera continua, en dia normal de
operaciéon que refleje cuantitativa y cualitativamente el o los procesos mas
representativos de las actividades que generan la descarga, durante el tiempo
necesario para completar cuando menos, un volumen suficiente para que se lleven a
cabo los analisis necesarios para conocer su composicion, aforando el caudal
descargado en el sitio y en el momento de muestreo.

421 Parametro

Variable que se utiliza como referencia para determinar la calidad del agua.

422 Patrén (de medicién)

Material de referencia, instrumento de medicion, medida materializada o sistema de
medicion destinado a definir, realizar, conservar o reproducir una unidad o uno o mas
valores de una magnitud para utilizarse como referencia.

4.23 Patrén nacional (de medicion)

Patrén reconocido por una decision nacional en un pais, que sirve de base para
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asignar valores a otros patrones de la magnitud concerniente.

4.24 Patrén primario

Patrén que es designado o reconocido ampliamente como un patrén que tiene las mas
altas cualidades metroldgicas y cuyo valor es aceptado sin referencia a otros patrones
de la misma magnitud.

4.25 Patron secundario

Patrén cuyo valor es establecido por comparacién con un patrén primario de la misma
magnitud.

4.26 Patron de referencia

Patrén, en general de la mas alta calidad metrologica disponible en un lugar dado, o
en una organizacion determinada del cual se derivan las mediciones realizadas en
dicho lugar.

4.27 Patrén de trabajo

Patrbn que es usado rutinariamente para calibrar o controlar las medidas
materializadas, instrumentos de medicion o los materiales de referencia.

4.28 Precision
Es el grado de concordancia entre resultados analiticos individuales cuando el
procedimiento analitico se aplica repetidamente a diferentes alicuotas o porciones de

una muestra homogénea. Usualmente se expresa en términos del intervalo de
confianza o incertidumbre:

donde:

x|

es la media calculada a partir de un minimo de tres mediciones
independientes;

tan es el valor de la t de Student para un nivel de significancia del 95 %;

es la desviacion estandar de la muestra;

es el numero de réplicas, y

es el resultado que incluye el intervalo de confianza.

x 30
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4.29 Trazabilidad

Propiedad del resultado de una medicion o del valor de un patrén por la cual pueda
ser relacionado a referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o
internacionales, por medio de una cadena ininterrumpida de comparaciones teniendo
todas las incertidumbres determinadas.

4.30 Verificacion de la calibracion

Una verificacién periddica de que no han cambiado las condiciones del instrumento en
una forma significativa.

5 EQUIPOS Y MATERIALES

5.1 Equipos

5.1.1 Parrilla de agitacion magnética

5.1.2 Balanza analitica con precisién de 0,1 mg
5.2 Materiales

Todo el material volumétrico utilizado en este método debe ser de clase A con
certificado, o en su caso debe estar calibrado.

5.2.1 Bureta graduada de 25 mL de capacidad
5.2.2 Barra magnética

5.2.3 Matraces Erlenmeyer

6 REACTIVOS Y PATRONES

Todos los productos quimicos usados en este método deben ser grado reactivo
analitico, a menos que se indique otro grado.

Agua: Debe entenderse agua que cumpla con las siguientes caracteristicas: a)
Resistividad, megohm-cm a 25°C: 0,2 min; b) Conductividad, uS/cm a 25°C: 5,0 Max.
y ¢) pH: 5,0 a 8,0.

6.1 Fosfato dibasico de sodio anhidro (Na,HPOy)
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6.2 Fosfato monobasico de potasio anhidro (KH,POy)
6.3 Sal disddica del &cido etilendiamin tetra-acético dihidratado (EDTA)
6.4 Cloruro de mercurio (HgCl,)
6.5 Oxalato de N,N-dietil-p-fenilendiamina (Oxalato de DFD). Pueden
emplearse también el sulfato pentahidratado de DFD y sulfato anhidro de
DFD.
6.6 Sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (SFA) [Fe(NH4).( SO,),6H,0]
6.7 Acido sulfarico concentrado (H,SO,)
6.8 Acido fosférico concentrado (HsPO,)
6.9 Difenilaminsulfonato de bario [(CeHSNCHgH4-4S03),Ba]
6.10 Yoduro de potasio (KI)
6.11 Dicromato de potasio (K,Cr,0O7)
6.12 Glicina
6.13 Tioacetamida (CH3;CSNH,)
6.14 Arsenito de sodio (NaAsO,)
6.15 Disolucién amortiguadora de fosfatos. Pesar aproximadamente y con

precision 24 g de fosfato dibasico de sodio anhidro (ver inciso 6.1) y 46 g
de fosfato monobasico de potasio anhidro (ver inciso 6.2) y disolver en
agua. Pesar aproximadamente y con precision 800 mg de EDTA (ver
inciso 6.3) y mezclar con 100 mL de agua, afiadir esta disolucion a la
anterior. Aforar a 1 L con agua y afadir 20 mg de cloruro de mercurio (ver
inciso 6.4) para prevenir la formacién de mohos y la interferencia en la
prueba de cloro libre causada por cualquier cantidad traza de yoduro en
los reactivos. Utilizar agua como se indica en el inciso 6.21

6.16 Disolucién  indicadora  N,N-dietil-p-fenilendiamina  (DFD). Pesar
aproximadamente y con precision 1 g de oxalato de DFD 6 1,5 g de sulfato
de DFD pentahidratado 6 1,1 g de sulfato de DFD anhidro (ver inciso 6.5) y
diluir en agua libre de Cloro (ver inciso 6.21) que contenga 8 mL de &cido
sulfurico (1:3) y 200 mg de EDTA. Aforar esté disolucion a 1 L, guardar en
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un frasco ambar de vidrio tapado en la obscuridad y desechar cuando la
disolucion se decolore. Peridédicamente revisar la disolucion blanco por UV-
Vis y desechar cuando la absorbancia a una longitud de onda de 515 nm
exceda 0,002 unidades de absorbancia/cm de celda.

Disolucién estandar de titulacion de sulfato ferroso amoniacal (SFA). Pesar
aproximadamente y con precision 1,106 g de sulfato ferroso amoniacal
(ver inciso 6.6) y diluir en agua que contenga 1 mL de &cido sulfurico (1:3)
y aforar hasta 1 L con agua hervida y enfriada. Este patron puede ser
utilizado durante un mes y su valor de titulacibn se puede revisar con
dicromato de potasio. Para ello, afiadir 10 mL de acido sulfarico (1:5), 5
mL de acido fosférico concentrado (ver inciso 6.8) y 2 mL del indicador
difenilaminsulfonato de Bario (0,1%) (ver inciso 6.20) a 100 mL de muestra
de sulfato ferroso amoniacal y titular con dicromato de potasio 0,1 N (ver
inciso 6.19) hasta obtener un color violeta que permanezca durante 30 s.

La disolucién de sulfato ferroso amoniacal titulada equivale a 100 pug Cl como Cl, por
1,00 mL de disolucion.

6.18

6.19

6.20

6.21

6.22

Disolucién de yoduro de potasio (0,5% peso por volumen). Pesar
aproximadamente y con precision 500 mg de yoduro de potasio (ver inciso
6.10) aforar a 100 mL, con agua. Almacenar en un frasco ambar tapado,
preferiblemente en refrigeracion. Desechar la disolucion cuando cambie a
color amarillo.

Disolucién de dicromato de potasio (0,1 N). Pesar aproximadamente y con
precision 0,735 g de dicromato de potasio (ver inciso 6.11) y diluir en 1 L
de agua para obtener una disolucion 0,1 N.

Disolucién indicadora de difenilaminsulfonato de bario (0,1%). Pesar
aproximadamente y con precision 0,1 g de difenilaminsulfonato de bario
(ver inciso 6.9) y diluir en 100 mL de agua.

Agua libre de cloro. Preparar agua libre de cloro a partir de agua de buena
calidad destilada o desionizada por medio de la adicién de suficiente cloro
para obtener una concentracibn de 5 mg/L de Cloro libre. Después de
guardada la disolucion durante dos dias, esta debe tener una
concentraciéon de al menos 2 mg/L de Cloro libre; si esto no sucede
desechar y obtener una de mejor calidad. Remover los residuos de Cloro
en el agua colocando los envases a la luz solar o irradiandolos con una
lampara ultravioleta. Al cabo de varias horas tomar una muestra, afadir
yoduro de potasio y medir el cloro total con un método colorimétrico,
usando un tubo de Nessler para aumentar la sensibilidad. No utilizar esta
agua hasta haber eliminado las Ultimas trazas de cloro libre y combinado.

Disolucién de glicina (20%). Pesar aproximadamente y con precision 20 g
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de glicina (acido aminoacético) (ver inciso 6.12) y diluir en agua libre de
cloro (ver inciso 6.21) suficiente para obtener un volumen total de 100 mL.
Guardar en refrigeracion y desechar cuando se forme nebulosidad.

Solucién de arsenito de sodio. Disolver 5,0 g de arsenito de sodio (ver
inciso 6.14) en agua destilada y diluir a 1 L. Usar agua (ver inciso 6.21).

Solucién de tioacetamida. Disolver 250 mg de tioacetamida (ver inciso
6.13) en 100 mL de agua. Conservar en refrigeracion y deséchese cuando
presente turbiedad.

RECOLECCION, PRESERVACION Y ALMACENAMIENTO DE
MUESTRAS

Para aguas residuales o naturales el muestreo debe de realizarse de
acuerdo a lo indicado en las normas mexicanas NMX-AA-003 y NMX-AA-
014 (ver 2 Referencias).

Deben colectarse al menos 500 mL de muestra en un frasco de vidrio o
polietileno.

El analisis de cloro residual debe de hacerse inmediatamente después de
gque la muestra es colectada evitando exceso de luz y agitacion.

Las muestras no deben ser almacenadas para su posterior andlisis.

CONTROL DE CALIDAD

Cada laboratorio que utilice este método debe operar un programa de
control de calidad formal.

El laboratorio debe mantener los siguientes registros:

Los nombres y titulos de los analistas que ejecutaron los analisis y el encargado
de control de calidad que verificd los analisis, y

Las bitacoras manuscritas del analista y del equipo en los que se contengan los
siguientes datos:

a) Identificacion de la muestra;

b) Fecha del analisis;

¢) Procedimiento cronolégico utilizado;

d) Cantidad de muestra utilizada;

e) Numero de muestras de control de calidad analizadas;

f)  Trazabilidad de las calibraciones de los instrumentos de medicion;
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g) Evidencia de la aceptacién o rechazo de los resultados, y
h) Ademas el laboratorio debe mantener la informacién original reportada por los
equipos en disquetes o0 en otros respaldos de informacion.

De tal manera que permita a un evaluador externo reconstruir cada determinacion
mediante el seguimiento de la informacion desde la recepcion de la muestra hasta el
resultado final.

8.3 El material volumétrico utilizado debe ser clase A. Cada vez que se

adquiera nuevo material volumétrico debe de realizarse la verificacion de la
calibracion tomando una muestra representativa del lote adquirido.

9 CALIBRACION

Se debe contar con un registro de verificacion de la calibracion de los equipos y
materiales siguientes:

9.1 Material volumétrico

9.2 Balanza analitica.

10 PROCEDIMIENTO

10.1 Cloro libre o cloramina. Tomar 5 mL de disolucion amortiguadora de

fosfatos (ver inciso 6.15) y 5 mL de la disolucion indicadora de DFD (ver
inciso 6.16) o 500 mg de polvo de DFD en un matraz de titulacion y
mezclar. Adicionar 100 mL de la muestra 0 muestra diluida y mezclar.
Deben mezclarse los reactivos antes de adicionar la muestra, como se
indica, de lo contrario la reaccion no se lleva a cabo.

10.1.1 Cloro libre. Titular rapidamente con la disolucién patron de titulacion de
sulfato ferroso amoniacal (ver inciso 6.17) hasta la desaparicion del color
rojo. Registrar el volumen consumido (Lectura A).

10.1.2 Monocloramina. Adicionar a la disolucion resultante indicada en el inciso
10.1.1 una pequefia cantidad de yoduro de potasio (alrededor de 0,5 mg) 6
0,1 mL (2 gotas) de la disolucién de yoduro de potasio (ver inciso 6.18) y
mezclar. Continuar titulando hasta que el color rojo vuelva a desaparecer.
Registrar el volumen consumido (Lectura B).

10.1.3 Dicloramina. A la disolucion resultante del inciso 10.1.2 adicionar
nuevamente alrededor de 1 g de yoduro de potasio y mezclar hasta
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10.1.4

10.2

10.3

11

111

disolver. Dejar reposar por 2 min y continuar titulando hasta que el color
rojo desaparezca. Registrar el volumen consumido (Lectura C). Para
concentraciones de dicloramina mayores a 1 mg/L. dejar reposar durante
2 min mas, si el retroceso del color indica que la reaccidon es incompleta.
Cuando no se esperan concentraciones altas de dicloramina, utilizar la
mitad de la cantidad de yoduro de potasio especificada.

Método simplificado para cloro libre y combinado o cloro total. Omitir el
procedimiento indicado en el inciso 10.1.2 para obtener la monocloramina
y dicloramina juntas como cloro combinado. Para obtener el cloro total en
una lectura, afadir todo el yoduro de potasio al comienzo, con las
cantidades establecidas de disolucion amortiguadora y disolucion
indicadora de DFD vy titular después de 2 min de reposo.

Tricloruro de nitrdgeno. Poner una pequefia cantidad de yoduro de potasio
(alrededor de 0,5 mg o 0,1 MI de solucion) en un matraz de titulacion.
Afadir 100 mL de la muestra y mezclar. Adicionar el contenido a un
segundo matraz que contenga 5 mL de disolucion amortiguadora de
fosfatos (ver inciso 6.15) y 5 mL de la disolucion indicadora de DFD (ver
inciso 6.16) o 500 mg de polvo de DFD. Titular rdpidamente con la
disolucion patron de sulfato ferroso amoniacal (ver inciso 6.17) hasta que
el color rojo desaparezca. Registrar el volumen consumido (Lectura N).

Cloro libre en presencia de bromo o yodo. Determinar el cloro libre como
se indica en el inciso 10.1.1. A una segunda muestra de 100 mL afiadir 1
mL de la disolucién de glicina (ver inciso 6.22) antes de afiadir al DFD y la
disolucion amortiguadora. Titular de acuerdo a lo indicado en el inciso
10.1.1. Restar la segunda lectura de la primera para obtener la lectura A.

CALCULOS

Para una muestra de 100 mL, 1,00 mL de la disolucién patrén de titulacion
de Sulfato Ferroso Amoniacal (ver inciso 6.17) = 1,00 mg Cl como CI,/L.

Lecturas NCl; ausente NCI; presente
A Cl libre Cl libre
B-A NH,CI NH,CI

C-B NHCI, NHCI, + NCl;
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N - Cl libre + NCl;
2(N - A) - NCl;
C-N - NHCI,
11.2 En el caso de que se encuentre monocloramina presente con NCl;, se

debe incluir en N, en cuyo caso se debe obtener NClI; a partir de 2 (N - B).

11.3 Si se detecta la presencia de dioxido de cloro (ClO;), se debe incluir en la
lectura A hasta una quinta parte de su contenido total de cloro.

114 En el procedimiento simplificado para cloro libre y combinado, sélo se
precisan A (Cloro libre) y C (Cloro total). El cloro combinado se obtiene a
partir de C - A.

115 El resultado obtenido en el método simplificado para cloro total

corresponde a C.

11.6 Todos los valores obtenidos de control de calidad deben reportarse junto
con los resultados del analisis.

11.7 Reporte los resultados en mg ClI como Cl/L con la precision
correspondiente.

12 INTERFERENCIAS

12.1 El dioxido de cloro (CIO,) aparece con el cloro libre, en la proporcion de
hasta una quinta parte de su contenido total de cloro. Puede obtenerse
una respuesta completa de CIO,, correspondiente a su contenido total de
cloro, si la muestra se acidifica primero en presencia del ion yoduro y
subsecuentemente se lleva a un pH aproximadamente neutro por adicion
de Bicarbonato.

12.2 El bromo, bromamina y yodo reaccionan con la disolucion indicadora de
DFD y aparece con el cloro libre. Si se adiciona la disolucién de glicina
antes de la determinacion del cloro libre, éste se convierte en formas no
reactivas, quedando nuevamente el bromo y yodo para la reaccion con la
disolucién de DFD. La resta de estos residuos de la medicion residual sin
glicina permite la diferenciacion de cloro libre de bromo y yodo.

12.3 La interferencia mas significativa encontrada en el agua es el manganeso
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oxidado. Para corregir esta interferencia se debe poner 5 mL de disolucién
amortiguadora y 0,5 mL de disolucién de arsenito de sodio en el matraz de
titulacion, afadir 100 mL de muestra y mezclar. Afiadir 5 mL de la solucion
indicadora DFD mezclar y titular con titulante SAF hasta que desaparezca
el color rojo, debe restar este valor a la lectura A obtenida como se
describe en 10.1.1 de este método o de la lectura del cloro total obtenida
por el método simplificado. Como alternativa se puede usar tioacetamida
0,25 % afiadiendo 0,5 mL a cada 100 mL de muestra.

12.4 Hay interferencias por cobre en concentraciones mayores a 10 mg Cu/L,
esto se evita adicionando EDTA a los reactivos. El cromato en
concentraciones mayores a 2 mg/L también causa interferencia, afiadir
cloruro de bario para enmascarar esta interferencia por precipitacion.

12.5 Dado que se utilizan altas concentraciones de yoduro para medir el cloro
combinado y las trazas de yoduro incrementan notablemente Ia
interferencia de cloramina durante las mediciones de cloro libre, evitar la
contaminacion de yoduro lavando el material de vidrio entre cada muestra
0 usando material separado.

12.6 Control del pH. Para obtener resultados precisos, es esencial tener
cuidado en el control del pH. Un pH apropiado es aquel que esta entre 6,2
a 6,5 dado que el cambio brusco de la coloracién permite una mejor
apreciacion del punto final de la titulacion. Un pH demasiado bajo en el
primer paso tiende a hacer que la monocloramina aparezca en el paso de
cloro libre y la dicloramina en el paso de monocloramina. Un pH
demasiado alto causa que el Oxigeno disuelto aporte color.

12.7 Control de la temperatura. En todos los métodos de diferenciacion de cloro
libre y las cloraminas, las temperaturas altas incrementan la tendencia de
las cloraminas a reaccionar y dirigir un incremento aparente de los
resultados de cloro libre. Las temperaturas altas incrementan también la
desaparicién del color.

13 SEGURIDAD

13.1 No ha sido determinada la carcinogenicidad de todos los reactivos, por lo
que cada sustancia quimica debe tratarse como peligro potencial a la
salud. La exposicion a estas sustancias debe reducirse al menor nivel
posible. Se sugiere que el laboratorio realice inspecciones de higiene
ocupacional de cada reactivo a los que pueda estar expuesto el analista y
que dichos resultados estén a su disposicion.

13.2 El cloruro de mercurio es toxico, por lo que se debe evitar su ingestion.
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13.3 El oxalato de DFD es toxico, por lo que se debe evitar su ingestion.
13.4 La tioacetamida es un presunto agente cancerigeno, asi que su

manipulacion debe realizarse con extremo cuidado, evitando al maximo su
inhalacién, ingestion y contacto con la piel y mucosas.

14 MANEJO DE RESIDUOS

14.1 Es responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los reglamentos
federales, estatales y locales, referente al manejo de residuos,
particularmente las reglas de identificacion, almacenamiento y disposicion
de residuos peligrosos.

14.2 Cada laboratorio debe de contemplar dentro de su programa de control de
calidad el destino final de los residuos generados durante las
determinaciones.

14.3 Todas las muestras que cumplan con la horma de descarga al sistema de
alcantarillado pueden ser descargadas en el mismo.
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