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Aigues El Medi Ambient a la comarca d'Osona

1. INTRODUCCIO

Des de la implantacié de la nova reforma educativa on els alumnes de batxillerat han de
realitzar un treball de recerca i, molts d’aquests treballs estan relacionats amb I’estudi
del’entorn, és necessari disposar d’un material util per a realitzar analitiques lo maxim
de fiables possibles i coherents amb els procediments oficials. Aquest treball té€ dues
finalitats: activitats practiques i fons de consulta.

Amb I’excusa de I’estudi sobre el medi ambient a la comarca d’Osona, hi ha tota una
recopilacié generica d’activitats practiques que permet 1’estudi de I’entorn atmosferic,
aquatic o de residus aplicable a qualsevol indret.

A més d’una serie d’activitats practiques que permeten analitzar 1 comprendre millor el
comportament de fenomens mediambientals, hi ha un conjunt de metodes analitics
oficials o normalitzats adaptats al maxim possible als recursos dels laboratoris del
centres de secundaria. Aixo permet fer analisis d’aigiies 1 d’alguns parametres en 1’aire
sense 1’is d’aparells pero seguint la mateixa rigorositat del metode oficial.

En els parametres, els quals és impossible la seva determinacid, he utilitzat dades
disponibles per fer un estudi sobre el comportament de certs parametres: inversio
termica,0z6 troposferic, qualitat de ’aire, etc.

Paral-lament al dossier, 1 no inclos en éll, hi ha un fons de consulta instal-lat a la
biblioteca de la univeristat deVic, on hi ha dossiers sobre les instal-lacions ambientals,
opuscles informatius del Departament de Medi Ambient, dades sobre les estacions de
control de la contaminacié atmosferica, guions de visites de les EDARs 1 ETAPs,
abocador d’escombraries, incineradora, deixallaries, etc. , treballs i1 estudis fets a Osona
relacionats amb I’entorn, les auditories de Manlleu i de Vic, etc.

Amb tota aquesta feina feta, hom pretén facilitar I’estudi de I’entorn als estudiants i que
tinguin al seu abast la maxima informacio6 possible.

Sant Julia de Vilatorta, octubre del 2.000
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2. PRESENTACIO

El gui6 que el professor tindra de cada activitat practica contindra tots aquests apartats i
el de I'alumne no tindra el de conceptes, i el de bibliografia

1. INTRODUCCIO
Definicio6 del parametre 1 que representa. La finalitat concreta de I'activitat i en I'ambit
que s'aplica. Fonts, efectes 1 causes del parametre que es determina.

2. OBJECTIU
Que es vol analitzar i com és determina

3. CONCEPTES
La part del curriculum on volem que practiqui I'alumne indicat en paraules clau.

4. FONAMENT
Explicar una mica de descriptiva sobre les substancies que intervenen en l'activitat i les
reaccions que es produeixen.

5. MATERIAL

6. REACTIUS I SOLUCIONS
S'indica també la preparacié de solucions.

7. SEGURETAT I SALUT

A més d'indicar els procediments a seguir en quan a la manipulacié de substancies
perilloses, frases R 1 S, €s remarcara sobretot en negreta quan un reactiu o producte sigui
perillos en 'apartat del procediment quan en faci referéncia i com s'ha d'eliminar. També
s'indica el material que 1'alumne ha de fer servir: ulleres, guants, campana de gasos, etc.

8. PROCEDIMENT
Intentar que 'activitat impliqui la observacié constant de I'alumne 1 per aixo se li fara
prendre nota del que passa i de les determinacions que realitzi.

9. RESULTATS I CALCULS
En aquest apartat es recolliran totes les mesures i determinacions en quadricules i espais
per fer els calculs pertinents

10. CONCLUSIONS

A part de fer una valoraci6 dels resultats, €s convenient indicar aqui alternatives o
propostes complementaries a la practica. Per exemple: en una analisis colorimeétrica
s'hauria d'indicar la preparaci6é de mostres patré més o menys estables en el cas que no
es disposi de colorimetre.

11. QUESTIONARI
Preguntes adrecades als alumnes amb la finalitat de recollir informacié complementaria
1 ampliar els conceptes que ha treballat.

Les qiiestions tractaran els segiients temes:
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1) Conceptes basics

1) Procediments experimentals

1i1) Calculs/resultats

1v) Comentaris a tall de conclusio

V) Descriptiva, comparacions, aplicacions
Vi) Extrapolacions per saber-ne més

vil)  Seguretat

viii)  Entorn (Environment)

12. OBSERVACIONS

Interferéncies i emmascaraments del métode analitic.
Alternatives procedimentals.

Suggeriments d'ampliacio.

13. BIBLIOGRAFIA
Bibliografia especifica de la practica.
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3. ACTIVITATS PRACTIQUES

3.1.  AIGUES
3.1.1. Recull de mostres d'aigua 7
3.1.2. Resultats de les analisis d'aigiies 8
3.1.3. Esquema d'una planta depuradora 9
3.1.4. Esquema d'una planta d'aigua potable 11
3.1.5. Test de putrescibilitat 13
3.1.6. Depuracio 1 potabilitzacid 17
3.1.7. Floculacié i sedimentacio 21
3.1.8. Determinacio del pH (potenciometria) 24
3.1.9. Conductivitat 27
3.1.10. Alcalinitat (titulometria acid-base) 30
3.1.11. Duresa de l'aigua (titulometria i complexometria)35
3.1.12. Clorurs (titulometria de precipitacio) 39
3.1.13. Demanda Quimica d'Oxigen (D.Q.O.)

(titulometria redox) 43
3.1.14. Materia organica (titulometria redox) 46
3.1.15. Oxigen dissolt (titulometria redox) 51
3.1.16. Demanda Biologica d'Oxigen (D.B.O.)
(titulometria redox) 54

3.1.17. Nitrits (colorimetria) 57
3.1.18. Nitrats (colorimetria) 63
3.1.19. Amoni (colorimetria) 68
3.1.20. Sulfats (colorimetria) 73
3.1.21. Break-Point 77
3.1.22. Coliforms totals 85
3.1.23. Coliforms fecals 87
3.1.24. Estreptococs fecals 88
3.1.25. Clostridis sulfitoreductors 89
3.1.26. Bacteris aerobis 91

3.2.  AIRE
3.2.0. Preambul 92
3.2.1. L'atmosfera 93
3.2.2. Contaminants atmosferics 95
3.2.3. Estudi de gasos contaminants. 99
3.2.4. L'0oz6 estratosféric. La capa d'oz6 104
3.2.5. Lainversio térmica. Estudi de la capa baixa 112
3.2.6. L’0z6 troposferic 119
3.2.7. L'efecte hivernacle. 124
3.2.8. El dioxid de carboni que expirem 128
3.2.9. La sincronitzaci6 semaforica. 132
3.2.10. Les particules en suspensio. Els fums. 139
3.2.11. La qualitat de 1'aire (ICQA) 147
3.2.12. L'acidesa de 1'aigua de pluja. 151
3.2.13. Efecte de la pluja acida a la vegetacio. 158
3.2.14. Maquina de fumar 161
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3.2.15. Determinacio de sofre en el carbo. 165
3.2.16. Els gasos d'un vehicle. 172
3.3.  RESIDUS
3.3.1. Deixalles domestiques 177
3.3.2. Grau dhumitat 180
3.3.3. Reciclatge de paper 182
3.3.4. Nitrogen amoniacal 184
3.3.5. Planta de biogas 188
4. ANNEX
4.1. Normes basiques de treball en un laboratori 192
4.2. Emmagatzematge de productes. 193
4.3. Gestio de residus. 195
4.4. Primers auxilis 199
4.5. Preparaci6 de solucions indicadores de pH. 200
4.6. Preparaci6 de solucions amortidores. 201
4.7. Preparaci6 de reactius especifics 202
4.8. Fonament de l'analisi colorimetric 203
4.9. Corbes patrd. Analisis colorimeétrica. 208
4.10. Valors de I'lCQA per a diferents contaminants 211
4.11. Taula descriptiva de gasos contaminants 212
4.12. Dades per estudiar sincronitzacid dels semafors. 214
4.13. Dades de concentracions d’0z6 i d’0xids de nitrogen d’un mes. 216
4.14. Incidencies d’0z6 troposferic. 219
4.15. Dades de concentracions mitjanes diaries de PST i temperatura. 220
4.16. Dades de sondatge de la capa baixa. 222
4.17. Dades de mesures del pH de la pluja a diferents poblacions d’Osona. 249
4.18. El mapa ambiental d’Osona. 250
4.19. Instruccions de funcionament d’un programa Excel per a estudiar 1’estratificacio
de la capa baixa. 251
4.20. Canvi d'unitats: ppm, mg/L, etc 254
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El Medi Ambient a la comarca d'Osona

3.1.1. RECULL DE MOSTRES D'AIGUA

En la segiient taula hi ha un resum basic de la presa de mostres i el temps de I'analitica

DETERMINACIO |ENVASIVOLUM' |CONSERVACIO TEMPS MAXIM
Organoleptics In situ
PH 0

PoV(B) (50 mL) |4°C 24 hores
Conductivitat PoV(100mL)  [4°C 24 hores
Dioxid de carboni

V (100 mL) - Immediat
Alcalinitat P oV (100 mL) 4°C 24 hores
Duresa - _ -
Clorurs P oV (100 mL) 7 dies
Nitrits PoV (100 mL) 4 °C o ac. sulfuric a pH<2 |24 hores
Nitrats P oV (100 mL) 4 °C o ac. sulfaric a pH<2 |24 hores

) P oV (500 mL) 4 °C o ac. sulfuric a pH=2 | 24 hores

Amoni
Sulfats PoV(500mL)  |4°C 7 dies
D.Q.0. P o V (100 mL) Ac. sulfaric a pH =2 Aviat
Oxigen Dissolt V (250 mL) - Immediat
D.B.O. PoV (1000mL) |4°C 6 hores
Materia organica | 5 '\ 500 L) 4°C o ac. sulfiric a pH<2 |24 hores
Ortofosfats dissolts V (100 mL) Filtrar "in situ". 4 °C 24 hores
Fosfor hidrolitzable V (100 mL) Ac. sulftric fins a pH <2 |24 hores
Fosfor total V (100 mL) 4°C o 4c. sulfiric pH <2 |7 dies
Microbiologics V (250 mL) 4°C Immediat
Bibliografia:

B.O.E.: de 20-01-82. Toma de muestras de aguas
Analyse de ''eau. J. Rodier et aut. 8* edicio .Ed. Dunod. Paris 1996
Standard Methods. Métodos normalizados en analisis de aguas. Diaz de Santos 1992

1 p: plastic; V:
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Aigues El Medi Ambient a la comarca d'Osona

3.1.2. INFORME GLOBAL DE LES ANALISIS D'AIGUES

Recull dels resultats obtinguts en les analisis realitzades d'una mostra d'aigua no
residual.

AIGUA DE:

LLOC DE RECOLLIDA:

DATA DE RECOLLIDA:
PARAMETRE RESULTAT VALORS LIMITS” |CLASSIFICACIO’
ORGANOLEPTICS
TEMPERATURA °C |12 25
pH 6,5-8.5 9,5
CONDUCTIVITAT umS/cm (20°C) [ 400 2500
ALCALINITAT .mmol

H;0'/L
DURESA °TH |100 mg Ca/L
30 50 mg Mg/LL

CLORURS mg ClI/L [<25 <200
NITRITS mg NO,/L [=0 <0,1
NITRATS mg NO; /L | <25 <50
SULFATS mg SO~ /L |<25 <250
AMONI mg NH4 /L |<0,05 <0,5
MATERIA ORGANICA mg O2/L |<2 <5
D.Q.O. Mg Cr07° /L
OXIGEN DISSOLT mg Ox/L minim 5
D.B.O.
FOSFATS ug P20s /L 400 5000
COLIFORMS TOTALS /100 mL 10*
COLIFORMS FECALS /100 mL 0
ESTREPTOCOCCUS /100 mL 0
FECALS

2 E1 primer valor correspon al valor guia i el segon el valor maxim

admissible. Segons el RD 1138/90 i d’acord amb la directiva 98/83/CE
3 31 el valor del parametre és inferior al valor guia, l'aigua és de
qualitat respecte a aquest parametre. Es tolerable si el valor es
troba entre el valor guia i el maxim admissible i no tolerable si és
superior al maxim admissible.

‘ Sempre 1 quan no es repeteixin en mostres successives.
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[QUALIFICACIO FINAL:

Nom i1 signatura dels analitics responsables:
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Aigues El Medi Ambient a la comarca d'Osona

3.1.3. ESQUEMA D'UNA PLANTA DEPURADORA (EDAR)

El sistema de funcionament d'una depuradora d'aigiies residuals depén molt del tipus
d'aigua que s'ha de tractar 1 de I'as que se'n vol fer, sobretot si es vol aprofitar I'aigua
depurada, ja sigui per a rec, per a industries o per a rentat en general.

Normalment les depuradores son fisicoquimiques o bé fisicobiologicoquimiques.
L'esquema que hi ha a continuacio és molt general i esta pensat per aigiies residuals de
procedéncia principalment domestica.

col-lector => eixes | = separador sedimentador
de sorres primari

o (2] ©

= tanc —> sedimentador
d'aireig secundari

5] 6]

La funci6 de cada un dels equipaments és:

O Collector: Es la conducci6 que recull totes les aiglies del clavegueram i les
transporta fins a l'estacié depuradora.

A Reixes: Serveixen per treure de l'aigua tota la bruticia de mida més gran: ampolles,
branques, plastics, etc.

© Separador de sorres: A més de separar les sorres que van al fons, també serveix per
a separar els greixos que suren a la superficie.

O Sedimentador primari: En aquest diposit es deixa que els fangs 1 llots que porta
l'aigua sedimentin i es pugui decantar 1'aigua per la part superior més neta.

O Tanc d'aireig: Aqui té lloc la floculaci6 i coagulacié de les impureses que conté
l'aigua. La materia organica i les particules que l'aigua conté més o menys dissoltes
s'ajunten formant uns flocs que augmenten de mida i de consisténcia fins que formen els
anomenats coaguls que finalment sedimenten. Aquest procés de floculacio 1 coagulacié
es pot produir per una digestio produida per microorganismes ja presents a l'aigua com
fongs, protozous, bacteris, etc. i, per aixo, d'aquesta part s'anomena digestor biologic.
Pot ser que estigui completat per un digestor quimic que, amb 1'ajuda d'agents quimics
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Aigues El Medi Ambient a la comarca d'Osona

floculants com sals d'alumini (IIT), de ferro (III), etc. i de polielectrolitsS, que faciliten la
coagulacio de matéria inorganica i de la organica que no ha floculat en el digestor
biologic.

@ Sedimentador secundari: Es deixa que l'aigua reposi 1 aixi sedimenten els fangs i
l'aigua més neta es decanta per la part superior. En principi aquesta aigua ja ha de reunir
unes bones condicions per a ser retornada al medi aquatic o bé rebre tractaments
posteriors segons la seva utilitzacio.

o Separador de fangs: els fangs que es recullen del sedimentador porten molta aigua.
S'han de deshidratar, assecar 1 premsar per reduir el seu volum.

° Els polielectrolits sén molécules organiques que contenen varies
carregues negatives 1 complementen 1l'accid de carrega positiva de les
sals d'alumini i de ferro. Degut a la seva gran densitat de carrega,
actuen per atraccid electroestatica.
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3.1.4. ESQUEMA D'UNA PLANTA D'AIGUA POTABLE (ETAP)

L'esquema d'una planta d'aigua potable és molt semblant al d'una planta depuradora. La
diferencia primordial és que l'aigua obtinguda a de ser potable o com a minim
sanitariament permissible pel consum huma.

El tipus d'instal-lacio també depeén de la qualitat de 1'aigua de captacio. Un esquema
general ¢€s el seglient:

precloracid
Captaci6 aigua = filtres | = | diposit = =
de mesclp decantador
(1) (2] ® (4]

L xarxa

— de >
distribuci6

® 6]

La funci6 de cada un dels equipaments és:

® Captacié d'aigua: En una planta d'aigua potable sempre s'agafa I'aigua que hom
disposa en millors condicions: aigua d'un riu o de pous.

® Filtres: Tenen la mateixa funci6 que els d'una planta depuradora: eliminar els cossos
de mida gran.

® Diposit de mescla: On es barregen els floculants (polielectrolits i sals d'alumini) i clor
amb l'aigua a tractar. Aqui es produeix la floculacio i coagulacié del material que
impurifiquen l'aigua i, a més, el clor inicia una desinfeccio prévia de l'aigua
(precloracio).

® Decantador: Fa la mateixa funcié que el sedimentador en la planta depuradora on els
flocs sedimenten formant llots 1 fangs i I'aigua més neta es recull per la part superior del
decantador.

® Filtracio: Abans de que l'aigua entri als filtres es clora definitivament per assegurar la
desinfecci6 total. Com a filtres s'utilitza el carboni activat que t€ un gran poder
adsorbent 1 l'aigua queda molt més clarificada. Antigament s'utilitzaven filtres de sorra.
Altres plantes d'aigua potable tenen a continuacid un tractament amb 0z6 que té un gran
poder desinfectant 1 acaba d'eliminar les substancies que donen mala olor 1 mal gust a
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l'aigua.

® Xarxa de distribucio: En tota planta d'aigua potable, hi ha d'haver un diposit
d'emmagatzematge per a mantenir un subministrament en cas de que la planta no
funcioni. La xarxa de distribucio6 ha d'assegurar la potabilitat de I'aigua, per aquest motiu
sempre ha de contenir una concentracio de clor lliure per a mantenir la desinfeccio de
l'aigua al llarg de tota la xarxa.
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3.1.5. TEST DE PUTRESCIBILITAT

1. INTRODUCCIO

Una aigua residual, conservada en un flasco esmerilat tancat 1 que contingui materia
organica transformable, perd facilment I'oxigen, les sals oxi%enades es redueixen, els
nitrats 1 els sulfats tendeixen a desapare¢ixer del medi i el rH™ disminueix. L'olor
caracteristica que es despren del flascé indica que 1'aigua ha esdevingut podrida i, per
conseqiiéncia, que era putrescible. Aquest test s'aplica a aigiies residuals.

2. OBJECTIU
Aquest test pretén valorar semiquantitativa la quantitat de matéria organica que conté
una aigua residual a partir del temps que necessiten per reduir el blau de metile.

3. CONCEPTES
Putrescibilitat
Redox
Decoloracid
Fermentacio

4. FONAMENT

Els fenomens de reducci6 de la materia organica es manifesten per la decoloraci6 d'una
soluci6 de blau de metile per formacio d'una leucobase’. El blau de metilé és blau en la
forma oxidada 1 incolor en la forma reduida.

Si l'aigua conté materia oxidable, es converteix en un sistema redox on es pot valorar la
materia organica potenciometricament i la determinacio quantitativa es fa en base a
I'equacié de Nersnt. La matéria organica, mitjancant una acci6 catalitica bacteriana,
consumeix l'oxigen present de l'aigua en el segiient ordre: 1. I'oxigen dissolt, 2. el
contingut en els nitrats 1 nitrits 1 3. el dels sulfats presents a I'aigua. Al desapar¢ixer les
formes 112, les condicions es converteixen en anaerobies i es produeix la decoloracid
del blau de metile. Si la mostra d'aigua conté sulfats, es redueixen a sulfurs que es
detecten per la seva olor caracteristica.

Recordem I'equacié de Nernst esta expressada per la equacio:
E =E°+ 0,0059/n + log [Oxid.]/[Red.]

La formula del blau de metile és:

® El rH és un indicador de la qualitat de 1l'aigua. Si el seu valor esta

entre 25-27 el soluts es troben en el seu més alt estat d'oxidacid, i
es parla d'aiglies clarificades. Entre 15-25 1l'aigua és bruta. Entre
13-15 el blau de metile es decolora i si el rH < 13 les especies es
troben en el seu estat de reduccidé 1 1l'aigua es séeptica.

7 Nom que es dona a les formes reduides incolores dels pigments i
colorants
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5. MATERIAL
Flasco esmerilat de 50 mL
Estufa o incubadora

6. REACTIUS I SOLUCIONS
6.1. Soluci6 de blau de metile 0,5 g/L.

7. SEGURETAT I SALUT
El blau de metile €és nociu per ingestid (Xn). Renteu-vos amb molta aigua en cas de
contacte sobretot si us ha afectat als ulls.

8. PROCEDIMENT

Introduiu en un flasc6 de 50 mL, amb tap esmerilat, uns 0,3 mL de la solucid 5.1 1
ompliu-lo fins dalt amb la mostra d'aigua residual. Fiqueu-hi una bala de vidre que us
permetra millor I'hnomogeneitzacid. Tanqueu herméticament tenint cura de que no hi
quedi cap bombolla d'aire. Poseu el flasco dins I'estufa termostatada a 20 °C o a 27 °C.
Vigileu la decoloraci6 després de 15, 30, 60 minuts 1 després cada hora fins a 7 hores;
finalment cada dotze hores durant 5 dies en total.

9. RESULTATS I CALCULS

Anoteu en la segilient taula la data, I'hora la temperatura i amb un + o un - per indicar si
es produeix decoloracid o no en les successives observacions i, esbrineu en el moment
de la decoloracid, la possible naturalesa de 1'olor alliberada.

0115 30" |60" [2h [3h |[4h|5h|{6h|7h |8h |12 |24 |12 |24 |12 |24 |12 |24 |12

SIETE IS

t: temps (minuts o hores)
D: Data

H: Hora

T: temperatura de l'estufa
d: decoloracio + o -

Indiqueu en el segiient requadre el temps que ha tardat en decolorar-se:

Temps de decoloracio: t =

Se sol expressar el valor de I'estabilitat ( S ) en tant per cent, segons la formula:

S=100-(1-0,794")

On t és el temps de decoloracio en dies.
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Anoteu en el segiient requadre I'estabilitat obtinguda en tant per cent:

S = %

10. CONCLUSIONS

No hi ha normativa al respecte. Hom considera que el test €s positiu si el blau de metilé
es decolora abans dels 5 dies. En aquesta situacid, al cap de 5 dies, I'aigua és estable en
un 68 %.

Aquest test aplicat a I'aigua d'un riu, dona alguna idea del temps en qué es mantindran
les condicions aerobies, sense aireacio exterior, gracies a la materia present a l'aigua.

11. QUESTIONARI
1. Quins son els microorganismes que intervenen en la degradacio de l'aigua?.

2. Busqueu informacio sobre el blau de metile.
3. Expliqueu el significat dels segiients conceptes: medi aerobi, anaerobi 1 anoxic.

4. Perque son imprescindibles les condicions aerdbies per la descomposicio de la
materia organica?

5. Escriviu una reaccio tipica de fermentacid aerobica.

6. Escriviu una reaccio tipica de fermentacidé anaerobia.

12. OBSERVACIONS

En cas de produir-se una decoloracid rapida sense olor, és probable que sigui deguda a
una reaccid quimica (pol-lucio industrial) o a una absorcio. També pot tenir lloc en les
estacions de depuracid on la DBO® és inferior a 15 mg/L i contenen moltes sals

oxidades susceptibles d'una reacci6 anaerobia.

La reducci6 en leucobase pels pH compresos entre 6 1 9 corresponen, respectivament,
als potencials compresos entre 0,08 1 -0,05 V.

Quan obriu el recipient pot produir-se una reoxigenacio rapida del blau de metile
adquirint una recoloracio.

Els tensioactius son susceptibles de retardar aquest test de la putrescibilitat de 'aigua.

® Demanda Bioldgica d'Oxigen. La seva determinacié es troba a la
practica 3.1.14.
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3.1.6. DEPURACIO 1 POTABILITZACIO

1. INTRODUCCIO

L'aigua residual és aquella que es llenga per les clavegueres 1 prové de les cases, de les
fabriques o de les granges. Es una aigua contaminada i no es pot llengar directament al riu,
cal depurar-la per no perjudicar a la fauna i la flora del riu o del mar on normalment
s'aboquen. Aquesta experiéncia en una aplicacio, a petita escala, de la depuracio fisico-
quimica d'una aigua residual.

2. OBJECTIU
Es pretén reproduir, a escala molt reduida, els processos de depuraci6 i potabilitzacio
d'una aigua residual.

3. CONCEPTES

Aigua residual

Depuracio

Filtraci6

Floculacio

Sedimentacid

Desinfeccio
Microorganismes patogens
Potabilitzaci6

4. FONAMENT

Les aigiies residuals antigament es depuraven en gran part de forma natural. Als torrents es
feien rescloses que facilitaven la retencié de sediments (materials) i I'aigua, al saltar,
s'oxigenava 1 aixi facilitava la seva autodepuracié. Avui dia es generen tantes aiglies que
les hem de depurar més rapidament i evitar que contaminin els nostres rius i mars.

5. MATERIAL

Vas de precipitats de 250 mL
Proveta de 250 mL

Embut de filtracié

Ampolles d'aigua buides de 33 cL
Gassa

Sorra de silice (sorra de platja)
Carboni activat

Sedassos *

6. REACTIUS I SOLUCIONS "

6.1. Soluci6 d'aigua de clor 1g/L. Obtin%uda a partir d'una soluci6 de lleixiu comercial.
6.2. Soluci6 de sulfat d'alumini 0,4 g/L.""

6.3. Soluci6 de polielectrolit 1 g/L.. Preparada a partir del producte comercial

° Veure l'apartat d'observacions

19 Les concentracions de les solucions 5.2 i 5.3 depenen de les
caracteristiques de les aiglies residuals.

! Es pot substituir per una solucié de policlorur d'alumini. En certes
aiglies pot anar millor.
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7. SEGURETAT I SALUT

Les solucions d'hipoclorit de sodi (sol. de clor) son corrosives (C), provoquen cremades
1 alliberen clor en contacte amb acids. En cas de contacte, renteu-vos amb molta aigua.
Les altres mesures de seguretat que haureu de prendre, depenen de les caracteristiques
de l'aigua residual. Per si de cas, és millor que us equipeu amb una bata llarga, ulleres,
mascareta 1 guants.

8. PROCEDIMENT

Mesureu 200 mL de l'aigua residual i mesureu la seva temperatura i pH ( amb un paper
indicador) 1 ho anoteu a I'apartat 8. Feu-la passar a través de tres filtres de sorra de diferent
gruixaria. El num. 1 conté sorra de silice grollera i en ella s'hi reté particules grans. A
continuacio es fa passar pel num 2 i després pel nim 3 que conté la sorra més fina.

Podeu facilitar la filtracio de 1'aigua col-locant els filtres 1'un sobre de I'altre 1 subjectats en
un suport.

o (2] ®

o

D'aquesta manera hem simulat la filtracié natural de les aigiies en el sol

Ara l'aigua és més neta perd conté substancies solubles (dissoltes) en ella que poden ser
contaminants i també microorganismes patogens (nocius).

Agafeu l'aigua filtrada i hi tirarem un soluci6 floculant d'alumini 6.2. d'un mL en un mL i
veureu com es formen flocs, remeneu suaument amb una vareta i deixeu-la reposar.
Lentament precipiten (sedimenten) els flocs i arrastren substancies cap al fons quedant
l'aigua més transparent. Afegiu-hi ara unes gotes de la solucié de polielectrolit 6.3 fins que
no es formin més flocs.

Deixeu reposar aquesta aigua fins que sedimenten els flocs. Recolliu l'aigua que sobreneda
o filtreu-la en un filtre de paper. D'aquesta manera haureu eliminat la major part de les
substancies pero ens falten els microorganismes. En aquestes condicions ja es podria
abocar al riu o al mar perd no és apte pel consum.
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Per eliminar els microorganismes utilitzeu un desinfectant com ¢€s el clor. Tireu-hi 10
gotes de solucid de clor 6.1 i remeneu enérgicament. Deixeu reposar una estona i agafeu-
ne una mostra per mirar amb un indicador de clor (ortotolidina) 2 queda clor a l'aigua.
Per assegurar la desinfeccid al final ha de quedar-hi una concentracio d'uns 0,4 mg/L de
clor lliure a l'aigua.

Ja s'han eliminat els microorganismes, ara podeu netejar una mica més aquesta aigua
filtrant-1a en carboni activat que €s molt adsorbent i deixa l'aigua més transparent. Caldra
que prepareu doncs, un filtre de carboni activat com els de sorra. Finalment torneu a
mesurar el pH.

9. RESULTATS I CALCULS
Anoteu en el segiient requadre les informacions sobre I'aigua residual que heu depurat:

Aigua de:

Lloc de la recollida:

Dia 1 hora de recollida:

Data de 1'inici de la depuraci6:
Data final de la depuracio:
Volum d'aigua tractada:
Temperatura de 'aigua:

pH inicial de l'aigua:

pH final de l'aigua:

Recolliu a continuaci6 les caracteristiques 1 el volum de reactius consumits en la segiient
taula:

Polielectrolit utilitzat:

Solucid 6.2 Solucié 6.3 Volum aigua | Volum sol.
[AI2(SO4)3] | Volum sol. [polielectrolit] | Volum sol. filtrada clor 6.1
6.2 6.3
g/L mL g/LL mL mL mL

10. CONCLUSIONS
Compareu l'aigua depurada amb la residual 1 anoteu les diferéncies:

En principi aquesta aigua podria ser potable, pero per saber-ho segur cal fer moltes

analisis ja que podia contenir metalls toxics, dissolvents, compostos organoclorats i
d'altres substancies que no s'eliminen amb la floculaci6.

11. QUESTIONARI
1. Expliqueu els calculs que heu fet per a preparar la solucié de clor 6.1.

2. Completeu el dibuix dels tres filtres de sorra

12 consulteu la practica 3.1.19 del "Break-point"
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(98]

Feu un esquema amb els tractaments que has utilitzat en aquesta pracica.
4. Anoteu les diferents substancies que s'han retingut en les tres filtres de sorra.

5. A qué pot ser deguda la diferéncia de pH abans 1 després de la depuracio?

6. Calculeu la concentraci6 de sulfat d'alumini, en g/L d'aigua residual, que conté
l'aigua depurada.

7. Igualment calculeu la concentracié del polielectrolit.

8. Feu els mateixos calculs per la dosi de clor afegida.

9. Expresseu els resultats anteriors en ppm.

10. De quin color queda l'aigua amb I'indicador d'ortotolidina?
11. Quina quantitat de clor s'ha consumit en la desinfecci6?

12. Per a quins usos es podria utilitzar una aigua depurada sense el tractament amb el
clor?.

13. Coneixeu un altre desinfectant que s'utilitza en la potabilitzacié de les aiglies?
14. Quina diferéncia hi ha entre una aigua depurada 1 una aigua potable?

12. OBSERVACIONS

Els sedassos els podeu fabricar de la segiient manera: buideu la base d'una capsa rodona
de galetes metal-lica i hi colleu ben fort un tros de tela reixada. Amb dos sedassos de
xarxa diferent en teniu prou per obtenir tres gruixaries de sorra diferent.

Els filtres de sorra 1, 2 1 3 els podeu fabricar de la segiient manera: talleu la base d'una
ampolla d'aigua, agafeu el tap 1 li talleu la part superior perd conservant sencera la rosca.
Tapeu la boca de 1'ampolla amb un tros de gassa, 1'aguanteu ben tensada amb una ma 1
amb l'altra tapeu I'ampolla amb el tap foradat. D'aquesta manera el mateix tap subjecta
ben fort la gassa.

13. BIBLIOGRAFIA
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3.1.7. FLOCULACIO I SEDIMENTACIO

1. INTRODUCCIO

En aquesta practica es pretén trobar les condicions optimes per a aconseguir la
sedimentaci6 dels solids en suspensid, per addicié d'agent floculant. Un cop trobades
aquestes condicions, es compara la rapidesa de sedimentacid entre aigua crua i aigua a la
que s'ha afegit coagulant.

2. OBJECTIU
Consisteix en trobar el pH més idoni per la floculacié quimica d'una aigua residual.

3. CONCEPTES
pH

Coagulant

Floc

Sedimentacid

4. FONAMENT

Els cations que tenen un estat d'oxidacio alt, contenen una gran densitat de carrega
positiva que els hi permet una gran forga d'atraccio electrostatica. Amb aquesta propietat
en la que es basa per atraure la matéria organica present a l'aigua, acumular-la formant
flocs - semblants als de neu - fins que finalment sedimenten per gravetat i aixi es poden
separar 1 eliminar de l'aigua residual. Aquest €s el procés basic d'una depuracié quimica
que sol ser potenciat per 1'addicid de polielectrolits que son compostos organics amb
gran densitat de carrega negativa i que complementen 1'accio dels cations.

5. MATERIAL

Vas de precipitats de 500 ml o de litre
Bureta de 25 0 50 ml

2 provetes de 500 ml

Vareta de vidre

PHmetre (opcional)

6. REACTIUS I SOLUCIONS
6.1. Solucio de HC1 1 M

6.2. Solucié de NaOH 1 M

6.3. Soluci6 de Alx(SO4); 0,4 g/l
6.4. Soluci6 de polielectrolit

7. SEGURETAT I SALUT

8. PROCEDIMENT
8.1. Determinacio6 de la quantitat minima de floculant necessari per a que es formin
flocs.

Poseu 200 mL d'aigua en un vas de precipitats i afegiu-hi, des d'una bureta fraccions d'l
mL de solucio6 de sulfat d'alumini Agiteu fortament després de cada addicio, fins que
apareix el primer floc (analeg a un precipitat).
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8.2. Determinacio del pH optim per a la floculacio:

Poseu 200 ml d'aigua en un vas de precipitats i afegiu-hi el volum de solucio6 de sulfat
d'alumini determinada anteriorment a 8.1. Afegiu a continuaci6 gota a gota de solucio
d'acid clorhidric o d'hidroxid de sodi, de forma que el pH varii de 4 a 9, 1 observeu a
quin pH es formen flocs.

Ara ja teniu les condicions optimes de floculacid per a l'aigua que s'esta tractant:
quantitat de coagulant i pH (en cas de que no disposeu de pHmetre, anoteu la quantitat
de clorhidric o d'hidroxid de sodi que heu afegit).

8.3. Comparaci6 de la rapidesa de sedimentaci6 dels solids en suspensio entre aigua
crua i aigua amb coagulant:

Poseu 400 mL d'aigua a cada una de les dues provetes. Afegir a una d'elles les quantitats
de coagulant 1 d'acid o de base adequades a aquest volum i1 d'acord amb el que heu trobat
anteriorment, en 8.1 1 8.2. Remeneu fortament les dues provetes, deixeu-les en repos i, a
intervals d'un minut, per exemple, mesureu l'algada de la superficie de separacio entre la
suspensio 1 el liquid que sobreneda.

9. RESULTATS I CALCULS
Recolliu en la segiient taula les algades de cada proveta

Alcada(cm)/Temps ol e e g 10

Proveta 1

Proveta 2

Representeu en un mateix grafic les algades de les dues provetes, en funcié del temps.
Deixeu les provetes tota una nit sense tocar-les del lloc 1, a I'endema, anoteu 1
representeu el valor final de 'algada de la superficie de separacio, com a valor asintotic
en la grafica anterior.

10. CONCLUSIONS

11. QUESTIONARI

1. Com sabeu que l'aigua té substancies coloidals en suspensio?.

2. Per que els cations : A13+, Fez+, Fe3+, Ca2+, etc., actuen de floculants?.

3. Dels floculants citats anteriorment, quins creus que ¢s més eficag i per que.

4. Queg és un floc i com es forma.
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5. Expliqueu el funcionament d'un sedimentador.

6. Si en un sedimentador augmenta el cabal d'aigua, com afecta a la sedimentacié dels
flocs?.

7. Quina influéncia té el pH en la coagulaci6 i la floculacié 1 per que?.
8. Quina influéncia té la concentracié de floculant?.

9. Indica les diferéncies entre la sedimentacié amb floculant i1 sense.
10. Per qué cal que agiteu I'aigua un cop s'ha afegit el floculant?.

12. Quina influéncia creus que tenen la mida del floc, la viscositat i la densitat de
l'aigua, 1 la temperatura en la sedimentacio?.

13. Algunes vegades en zones fredes s'ha de substituir la sal d'alumini (IIT) per una sal
de ferro (III). A la nostra comarca passa algun hivern quan la temperatura de l'aigua
¢s als voltants de 4 °C. Podrieu donar-hi una explicacio?.

11. OBSERVACIONS

En la realitat, les EDAR (Estacié Depuradora d'Aigiies Residuals) funcionen per un
doble sistema de depuracio. La depuraci6 fisicoquimica, que hem comentat en aquesta
experiencia 1 la depuraci6 biologica, que essencialment consisteix en una digestio de
l'aigua mitjangant fangs activats que faciliten la formacié de flocs i també¢ 1'eliminacio
de substancies quimiques com els nitrats, amoni, etc.

12. BIBLIOGRAFIA
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3.1.8. CONDUCTIVITAT

1. INTRODUCCIO
La mesura de la conductivitat permet avaluar rapidament, perd de manera aproximada,
la mineralitzaci6 global de 1’aigua.

2. OBJECTIU
Consisteix en mesurar la conductivitat de 1’aigua per comparacio, a la mateixa
temperatura, d’'una mostra valorada de clorur de potassi.

3. CONCEPTES
Conductivitat
Resisténcia

Unitats de conductivitat

4. FONAMENT

La conductivitat és una expressio numerica de la capacitat d’una solucio de permetre el
pas del corrent electric. Aquesta capacitat depen de la concentracid de ions, de la seva
carrega 1 de la temperatura. Els compostos organics, dissolts en aigua, no es dissocien i
presenten una conductivitat practicament nul-la.

En el curs d’un riu, la conductivitat augmenta a les parts més baixes, en particular a les
zones on el substrat és acid o en subsols silicosos. En les aiglies potables, les variacions
de la seva conductivitat és un bon indicador de la preséncia d’agents contaminants a
I’aigua.

En realitat, els conductimetres mesuren la resisténcia al pas del corrent electric 1 no pas
directament la conductivitat. Estan relacionades ja que son inversament porporcionals:
la conductivitat €s reciproca de la resisténcia.

Conductivitat = 1 / Resisténcia

5. MATERIAL

Conductimetre

Termometre graduat en 0,1°C (opcional)
Vas de precipitats petit.

6. REACTIUS I SOLUCIONS

6.1. Solucid6 patr6 de clorur de potassi 0,1 M. Dissoleu 7,456 g de clorur de potassi
anhidre en aigua de conductivitat'”” fins a 1 L de solucié.

6.2. Solucid6 patr6 de clorur de potassi 0,01 M. Mesureu 100 mL de la soluci6 6.1 1 els
diluiu amb aigua destil-lada fins a 1 L. Aquesta solucio s’utilitza com a patr6 de
conductivitat i el seu valor depén de la concentracio i de la temperatura. Es poden
utilitzar altres solucions segons les referéncies de la segiient taula 1:

" Es aigua destil-lada que té una conductivitat menor a 1 pS/cm.
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Taula 1: Correspondéncia entre concentracions i conductivitat

Solucié de KCl | Conductivitat a 20 °C (uS/cm) | Conductivitat a 25 °C (uS/cm)
0,0001 M 13,44 14,94

0,0005 M 66,46 73,90

0,001 M 132,20 147,0

0,005 M 644,80 717,8

0,01 M 1271,00 1413

0,02 M 2488,00 2767

0,05 M 5996,00 6668

0,1 M 11600,00 12900

0,5M 22320,00 58640

7. SEGURETAT I SALUT
No cal prendre mesures de seguretat especials.

8. PROCEDIMENT
Esblandiu varies vegades el recipient amb la soluci6 patr6 6.2 de clorur de potassi o
amb la mostra d’aigua abans de fer la mesura. Calibreu el conductimetre seguint les
instruccions del fabricant a la temperatura de 20 °C o bé de 25 °C. Alguns colorimetres
ja s’ajustem automaticament a la temperatura de 1’aigua i fan la lectura corregida a 20

°Coa25°C.

9. RESULTATS I CALCULS
Anoteu els valors mesurats en la segiient taula 3 i indiqueu el grau de mineralitzacio
segons els valors de referéncia de la taula 2 mesurats a la 20 °C.

Taula 2: grau de mineralitzacid

CONDUCTIVITAT (uS/cm) GRAU DE MINERALITZACIO

<100 Molt feble

100 — 200 Feble

200 — 333 Mitjana

333 — 666 Mitjana accentuada

666 — 1000 Important

> 1000 Elevada

Taula 3: Resultats de la conductivitat

AIGUA DE TEMPERATURA |CONDUCTIVITAT |MINERALITZACIO

10. CONCLUSIONS

Segons el R.D. 1138/1990 indica un valor guia de 400 uS/cm a 20 °C 1 la directiva
europea 98/83/CE especifica una conductivitat maxima de 2500 uS/cm, a 20 °C, i que a
més I’aigua no podra contenir materies corrosives.
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11. QUESTIONARI

l.

La conductivitat de 1’aigua, ¢és deguda a la preséncia de substancies i0niques o
covalents?

L’aigua destil-lada, t€¢ una conductivitat alta o baixa? Perque?

Tenim una solucié aquosa 0,001 M de KCl i una soluci6 0,001 M de FeCls. Quina
de les dues sera més conductora?. Perque?

A que ¢és deguda la conductivitat de I’aigua destil-lada.

Agafeu una mostra d’aigua de mar i mesureu la seva conductivitat i compareu-la
amb la vostra mostra d’aigua.

Suposant que la vostra mostra d’aigua sols conté clorur de potassi com a sals
minerals, quina concentraci6 té de clorur de potassi? Feu-ho a partir de la
conductivitat mesurada i la de la mostra patro.

Quina relacid hi ha entre la conductivitat i la resisténcia de I’aigua?

Busqueu informacio6 sobre les unitats: Omh i Siemen

12. OBSERVACIONS

Tot 1 que no esta acceptada pel S.I. d’Unitats, la conductivitat també es pot mesurar en
el anomenats ohms reciprocs (s’indica per mhos) dongs 1 Siemen en el reciproc de 1
Ohm. Per tant, el ymho/cm, €s equivalent al uS/cm.

13. BIBLIOGRAFIA
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3.1.8. DETERMINACIO DEL pH

1. INTRODUCCIO

La determinaci6 d'aquest parametre anomenat pH ens indica el caracter acid o basic
d'una soluci6. Si el pH<7 la soluci6 ¢és acida i si el pH>7 la solucid €s basica o alcalina.
Aquest grau d'acidesa €s proporcional a la concentracio de cations hidrogen, o més
exactament de cations hidroni (H;O") presents en solucio.

La relacio entre l'acidesa, es a dir, la concentracié de cations hidroni (H;0") i el pH, ve
donada per l'expressio: pH = - log [H30'].

2. OBJECTIU

En aquesta practica es determina el pH d'una mostra d'aigua fent una lectura
potenciometrica amb un pH-metre o bé fent una determinacié aproximada utilitzant
paper indicador de pH.

3. CONCEPTES
pH

Acid

Base

Cations hidroni

4. FONAMENT

La determinaci6 del valor del pH ens dona una idea del caracter més o menys neutre de
l'aigua i si el seu valor varia molt de la neutralitat ens indicara si ha estat contaminada o
no.

El caracter acid o basic d'una aigua és conseqiiencia de les sals que conté dissoltes a
través del seu curs natural o bé de les impureses presents a conseqiiéncia d'un tractament
o d'una contaminacid. La determinacié de 'acidesa d'una solucio, es pot trobar de
manera directa usant el pH-metre.

5. MATERIAL

Vasos de precipitats petits
Aparell de mesura de pH
Paper de mesura de pH

6. REACTIUS I SOLUCIONS"
6.1. Solucié amortidora de pH= 4
6.2. Solucié amortidora de pH= 7
6.3. Solucié amortidora de pH= 10

7. SEGURETAT I SALUT
No cal prendre mesures de seguretat especials.

¥ A l'annex hi ha informacié de com es preparen aquestes solucions

amortidores. E1l tipus de solucidé amortidora a utilitzar pot variar
segons les instruccions de 1l'aparell.
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8. PROCEDIMENT
Es preferible que seguiu les instruccions que us venen especificades en el manual
d'instruccions de 'aparell. En tot cas a continuacid hi ha unes normes generals.

8.1 Calibratge de l'aparell:

Cal que engegueu l'aparell una estona abans. En un vas de precipitats petit hi poseu una
mica de la solucié amortidora de pH= 4 i remeneu constantment durant uns minuts fins
que la lectura de l'aparell s'estabilitzi. Ajusteu l'aparell al pH de lasolucié amortidora
tenint en compte la petita variacio que hi ha amb la temperatura. Renteu 1'eléctrode amb
aigua destil-lada i I'eixugueu amb un paper. Féu el mateix pero calibrant I'aparell amb la
soluci6 amortidora de pH= 7. Si hi ha una forta variacio6 cal que aneu calibrant l'aparell
fins que quedi ben ajustat.

8.2. Determinacio del pH:

Cal que la temperatura de l'aigua sigui semblant a la de les solucions tampd. El pH de
l'aigua es mesura seguint el mateix procediment i, en el cas que doni un valor superior a
8,5, caldra que calibreu l'aparell amb la solucié amortidora de pH= 10 en lloc de la de
pH=4.

Renteu bé I'electrode amb aigua destil-lada abans de submergir-lo en una altra solucio.
Guardeu l'aparell seguint les instruccions del manual.

9. RESULTATS I CALCULS
En cas de que no disposeu d'un aparell de lectura de pH, podeu mesurar-lo amb papers

indicadors de pH que estan ajustats en decimals.

Anoteu el pH mesurat i compareu-lo amb les normes de les conclusions:

pH =

Temperatura = °C

10. CONCLUSIONS

Segons el R.D. 1138/90, el nivell guia pel valor de pH és entre 6,5 1 8,5; amb un valor
maxim admissible de 9,5.

11. QUESTIONARI
1. Per a quins valors de pH una soluci6 és acida?

2. Siuna solucid és acida, podrieu assegurar que conté acids dissolts?

3. Doneu la definicio d'acid 1 de base.
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4. Podrieu mesurar amb el pH-metre el pH d'una solucié en la qual el dissolvent no fos
aigua? Expliqueu-ho.

5. Com prepararieu una solucié amortidora? Poseu exemples.

6. Quina explicacid podrieu donar al fet que el pH d'una soluci6 tampo6 varii poc en
addicionar acid o base?.

7. Quina utilitat té un indicador quimic? Quina ¢és la causa del canvi de color que pot
experimentar?.

8. Podrieu utilitzar el pHmetre com a indicador en una analisi titulomeétrica acid-base?.
Com?.

9. Com podrieu preparar un indicador de pH a partir de diferents productes naturals?.
10. Quins efectes pot tenir, sobre un riu, si el pH de la seva aigua és molt acid?

11. Busqueu informacié de com funciona la mesura del pH fet amb l'aparell de pH. Es
que l'eléctrode mesura directament el pH?

12. Consulteu en l'annex la taula de correccié del pH amb la temperatura i calculeu el
valor de pH que heu mesurat a la temperatura de 25 °C.

12. OBSERVACIONS

13. BIBLIOGRAFIA
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3.1.10. DETERMINACIO DE L'ALCALINITAT

1. INTRODUCCIO

L'alcalinitat, o capacitat acida, es defineix com la capacitat que tenen les substancies
dissoltes en aigua per a neutralitzar els cations hidroni (H;0"). En l'aigua hi ha
carbonats 1 bicarbonats procedents de la solucio del dioxid de carboni atmosfeéric, o de la
solubilitat dels carbonats de les roques calisses.

2. OBJECTIU:
L'objectiu de la practica €s el de determinar la concentracid d'alcalis presents en 1'aigua,
principalment carbonats 1 hidrogencarbonats.

3. CONCEPTES:
Volumetria acid-base
Calculs estequiometrics
Constant d'equilibri

4. FONAMENT:

L'alcalinitat total d'una aigua indica la concentracid total d'anions hidrogencarbonats,
carbonats 1 hidroxids. Aquesta es determina per volumetria amb un acid fort on els punts
d'equivaléncia dels hidrogencarbonats ¢s a pH = 8,3 1 de I'acid carbonic entre pH = 4,2 1
5,4. El dioxid de carboni lliure (H2COs *) present en aigua, €s la suma de CO> i de
H>COs. L'acid carbonic -acid diprotic- en aigua es dissocia segons:

H2COs + H,0 «—— HCO3 + H30" Ki=4,2. 10”7

HCO; + H,0 «— COs" +H;0" K> =4,.8.10"

Les concentracions d'aquestes espécies, venen donades pel segiient diagrama:
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METODE A

Consisteix en afegir una quantitat coneguda d'un acid fort -com el clorhidric- que
desplaci els carbonats i bicarbonats passant-los a dioxid de carboni gas. L'excés d'acid es
valora amb una soluci6 valorada de base forta.

5. MATERIAL:
Proveta de 250 mL.
Vas de precipitats
Bureta

Erlenmeyer de 250 mL.
Pipeta de 10 mL.

6. REACTIUS I SOLUCIONS:

6.1. Acid clorhidric 0,05 M

6.2. Hidroxid de sodi 0,05 M

6.3. Indicador mixt: dissoleu, en 100 g d'etanol, 0,02 g de roig de metil 1 0,20 g de verd
de bromocresol. El punt de viratge és incolor, lleugerament groc.

7. SEGURETAT I SALUT:
Tot 1 que 1'acid clorhidric i I'hidroxid de sodi son irritants (Xi), les seves solucions sén
mot diluides. Es cas de contacte renteu-vos amb aigua.

8. PROCEDIMENT:
Poseu 20 mL d'acid clorhidric 0,05 M a 200 ml d'aigua a analitzar. Escalfeu i manteniu
I'ebullici6 durant 10 minuts per tal d'eliminar el dioxid de carboni dissolt.

Immediatament després, afegiu-hi unes gotes d'indicador mixt i valoreu I'excés de
clorhidric amb hidroxid de sodi 0,05 M.

12. OBSERVACIONS:
En les aigiies tractades, el clor lliure pot destruir l'indicador. En aquests casos podeu
reduir el clor afegint-hi solucio6 de tiosulfat de sodi 0,1 M.

Tot 1 que aquest metode és més complert, també €s més laborids. Llavors és
aconsellable utilitzar el metode segiient.

METODE B:
Aquest metode consisteix en la valoracio directa de bicarbonat i carbonat amb acid
sulfiric emprant verd de bromocresol com indicador del punt final de la neutralitzacio.

5. MATERIAL:

Matras aforat de 100 mL.
Erlenmeyer de 250 mL.
Bureta

6. REACTIUS:

6.4. Acid sulfuric 0,01 M (0,02 N)

6.5. Indicador de verd de bromocresol. La zona de viratge €s de 3,6 (groc) a 5,4 (blau).
També podeu utilitzar indicador taronja de metil (zona de viratge 3,1 — 4,4) pero el
canvi de color no es detecta tan facilment.
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7. SEGURETAT I SALUT:
L'acid sulfuric, tot i que és corrosiu (C), la solucié que utilitzeu és molt diluida i no
presenta perill.

8. PROCEDIMENT:

Mesureu, amb el matras aforat, 100 mL de l'aigua a analitzar i els poseu dins de
l'erlenmeyer, afegiu-hi de 3 a 4 gotes d'indicador.

Enraseu la bureta amb acid sulfuric 0,01 M 1 valoreu l'aigua a analitzar lentament des
del comencament i sobretot a les proximitats del punt final. Cal que remeneu
constantment l'erlenmeyer per anar eliminant el dioxid de carboni que es va formant.

9. RESULTATS I CALCULS
Els calculs necessaris son molt simples, i permeten determinar I'alcalinitat de I'aigua que
s'expressa en milimols d'hidronis per litre d'aigua.

mmol H;O'/L = mL sulftric x 0,2

Aquest resultat indica 1’alcalinitat total de I’aigua i correspon alesconcentracions deles
espécies alcalines presents en ’aigua:

Alcalinitat = [CO3°] + [HCO3] + [OH]

V. acid sulftric Alcalinitat Alcalinitat Aigua de
Valoracions promig
mL mmol H;O'/L
mmol H3O'/L
1.
2.
3.

Es interessant que utilitzeu els dos métodes d'analisi a la mateixa aigua, i comparar-ne
els resultats. Comenteu les causes que poden provocar aqueste diferencies de resultats.

10. CONCLUSIONS

El R.D. 1138/90 no indica valors de referéncia per l'alcalinitat. Sols especifica que en
aiglies ablanides aquestes no poden ser agressives i que 1'alcalinitat ha de ser com a
minim de 30 mg HCO3 /L.

11. QUESTIONARI

1. Diem que l'acid clorhidric és un acid fort i el carbonic un acid feble; que vol dir
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aixo?

2. Suposem que l'alcalinitat és deguda a la presencia de bicarbonat de sodi i de carbonat
de sodi, aleshores escriviu les reaccions que han tingut lloc en el procés de I'analisi
realitzada.

3. Com influeixen la temperatura i la pressié en la solubilitat d'un gas?.

4. Que és més acid, 1'anié hidrogencarbonat o I'acid carbonic? Fixa't amb les K;
1 K> de les respectives reaccions de dissociacio.

5. Feu els calculs estequiométrics corresponents que permeten calcular la concentracio
+
en mmol H;0 /L.

6. Expliqueu les diferéncies que hi ha entre ambdos metodes de determinacio de
l'alcalinitat i les avantatges i inconvenients de cadascun.

7. Quin gas porten dissolt les begudes gasoses?

8. Com podrieu comprovar si el CO; dissolt a l'aigua ja esta totalment eliminat?.
Expliqueu el procediment, el reactiu que utilitzarieu i escriviu la reaccid corresponent.

9. Quina altra forma coneixeu per expressar la concentracio de ions hidroni?. Calculeu
el resultat també en aquesta altra unitat.

10. Si us trobéssiu amb una aigua forga alcalina, per a quins usos l'utilitzarieu?.
11. Expresseu la concentracio de 30 mg HCO3 / L en mmol / L.

12. OBSERVACIONS:

Podeu diferenciar l'alcalinitat de 1'aigua fent la neutralitzacio fins a pH = 8,3 (utilitzeu
un pHmetre o bé indicador de fenoftaleina) i llavors continueu la neutralitzacio fins a
pH = 4,0 (utilitzant I'indicador 6.3). Aquests valors s'indiquen per Kag3 1 Kaso . En el
primer cas, l'alcalinitat ¢s deguda a OH-1a COs” ienel segons cas als Vg 3.

Si utilitzeu un pHmetre en fer la neutralitzacio, podreu dibuixar la corba de
neutralitzacio de I'acid carbonic 1 aixi deduir la preséncia o no d'hidroxids en l'aigua.

Podeu deduir les concentracions de les diferents espécies presents en la mostra d’aigua,
aplicant les seglients formules:

Volum de mostra d’aigua= 100 mL Concentracié de la solucié 6.4 de sulfuric= 0,02 N

Sigui Vg3 = volum de la sol 6.4 fins a pH = 8,3
Sigui V4 = volum de la sol. 6.4 fins a pH =4

Si: Vg3 <0,5 V4 [OH]~0; [COs*]= 0,4.Vss;[HCOs]= 0,2.(V4-2Vss)

Si: Vg3>0,5 V4 [HCO3]~0;[OH]=0,2.(2 Vg3 — Va); [CO32_] =0,4 .(Vs3—
Vi)
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Si: Vs3=0,5 V4 [HCO3]~0;[0OH]=~0; [COs*]=04 .(Vss— V)

13. BIBLIOGRAFIA:
Laboratory Manual for the Examination of Water, Waste Water and Soil. H. H. Rump,
H. Krist. VCH Publishers Inc. 2™ Edition 1992.
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3.1.11. DETERMINACIO DE LA DURESA

1. INTRODUCCIO

Diem que una aigua ¢s dura quan el sabo s'hi dissolt malament o els llegums no s'hi
couen bé. Doncs bé, la duresa de 1'aigua és deguda a la concentracié de ions
alcalinoterris a l'aigua, principalment calci i magnesi 1 el resultat I'expressarem en forma
de graus francesos. Es pot aplicar a aigiies naturals 1 residuals.

Es diferencia la duresa temporal, deguda a la preséncia d'hidrogencarbonats, els quals
precipiten, després de bullir 'aigua, en forma de carbonats. La duresa permanent ¢s
deguda a les sals que es mantenen dissoltes després de bullir I'aigua. I la duresa total és
deguda a totes les sals de calci i de magnesi dissoltes en aigua i €s la que es calcula en
aquesta practica.

2. OBJECTIU
Consisteix en calcular la concentraci6 total de sals minerals presents a l'aigua i
expressar-la en forma de carbonat de calci 1 de carbonat de magnesi.

3. CONCEPTES:

Duresa total

Duresa permanent

Duresa temporal

Formacié de complexes.
Graus francesos

Aigiies blanes 1 aigiies dures

4. FONAMENT:

Es determina conjuntament Ca”" i Mg2+ per valoracio en solucio de la sal disodica del
EDTA (acid etilendiamminatetraacétic) que abreujadament s'indica per Na;H,Y,
emprant negre d'eriocrom-T com indicador. La valoraci6 es fa en soluci6 basica, i la
reaccio és:

Mg™ + HoY” « MgY” + 2H'

El negre d'eriocrom-T en soluci6 neutre o un xic basica ¢és de color blau. Aquest

L , S 2+

indicador ¢és capag¢ de formar amb alguns metalls, inclos el Mg~ , complexes quelats de
color vermell. L'equilibri de 1'indicador pot representar-se de la segilient forma:

Mgln +H™ « Mg*" +HIn”
vermell blau
Quan es fa una valoraci6é amb Mg2+ directa, la solucid és inicialment vermella a causa
de la gran concentracio de Mg2+. En el punt d'equivaléncia hi ha una disminuci6 sobtada
de Mg2+ 1 I'equilibri anterior es desplaga cap a la dreta canviant de color vermell a blau.
Evidentment l'estabilitat del complex metall-indicador ha de ser tal que 'EDTA pugui
competir favorablement amb ell pels ions Mg2+.

L'estabilitat del complex que forma el Ca”" amb 'EDTA (més gran que la del complexe
Mg-EDTA) no permet la valoraci6 utilitzant negre d'eriocrom-T si en la soluci6 només
hi ha Ca2+, pero si que pot fer-se la valoraci6 conjunta Ca”"i Mg2+ ( que és precisament
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la determinacio de la duresa de l'aigua) emprant l'esmentat indicador. Si no hi ha Mg2+
pot fer-se la valoracid afegint una petita quantitat de complexonat de magnesi
(NaxMgY).

5. MATERIAL:

Bureta

Erlenmeyer

Vas de precipitats petit
Matras aforat de 100 mL.

6. REACTIUS:

6.1. Soluci6é d'EDTA 0,02 M: Dissoleu 7,44 g de la sal disodica de l'acid
etilendiaminatetracetic dihidratat en aigua destil-lada fins a 1 litre. Valoreu-la amb
clorur de calci, seguint el procediment que s'indica més endavant, i afegiu-hi uns 2-3mL
de complexonat de magnesi.

6.2. Negre d'eriocrom -T: Dissoleu 0,2 g de negre d'eriocrom-T en 15 mL de
trietanolamina 1 5 mL d'alcohol absolut.

6.3. Solucié amortidora pH= 10: Dissoleu 70 g de clorur amonic en 570 mL d'amoniac
concentrat i dilui-ho fins a 1 L amb aigua destil-lada.

6.4. Complexonat de magnesi 0,1 M.

6.5. Hidroxid de sodi al 10%

6.6. Murexida en pols

7. SEGURETAT I SALUT:
L'hidroxid de sodi (C) provoca cremades greus, cal que us renteu amb molta aigua i
millor que utilitzeu ulleres de proteccio.

8. PROCEDIMENT:

8.1.Duresa total: determinacio de calci i magnesi:

Acidifiqueu parts aliquotes de 100 ml amb algunes gotes d'acid clorhidric conc. i
escalfeu fins a ebullicid suau durant alguns minuts per tal d'eliminar el dioxid de
carboni. Deixeu refredar, afegiu-hi unes gotes de roig de metil i neutralitzeu amb NaOH
1 uns 2 ml de solucié amortidora 6.3.

A aquests 100 mL de mostres d'aigua hi introduiu 5 mL de la soluci6 amortidora 6.3. 1
unes 2-4 gotes de negre d'eriocrom-T. Valoreu amb la solucié d'EDTA 6.1 fins a un
canvi de color burdeus a blau. Un canvi lent de 1'indicador assenyala l'abséncia de Mg2+,
en aquest cas afegiu-hi 1-2 mL de complexonat de magnesi 1 acabeu la valoracié

8.2. Determinacio de calci:

A 100 mL de mostres d'aigua, mesurats en un erlenmeyer, hi poseu 2 mL de la solucid
d'hidroxid 6.5 1 una punta d'espatula de murexida. Valoreu amb la solucié d'EDTA 6.1
fins el viratge de color burdeus a blau.

9. RESULTATS I CALCULS

Convencionalment la duresa total de 'aigua s'expressa -normalment- en graus
hidrotimétrics o francesos (°TH), considerada en forma de carbonat de calci de manera
que:
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1 °TH = 10 mg CaCO3/L d'aigua

Segons la duresa, les aigiies es classifiquen del tipus:

Moltblana: 0-7°TH
Blana 7 -14 °TH
Semidura: 14-21 °TH
Forcadura: 21-32°TH
Dura: 32-54 °TH
Moltdura: >54°TH

Fent calculs estequiometrics, la duresa total s'obté a partir de:

°TH = ml EDTA(0,02M) x 2

Volum EDTA | Duresa total Duresa total promig | Aigua de
Valoracions
mL °TH °TH
1.
2.
3.

10. CONCLUSIONS:

El R.D. 1138/90 no indica valors de referéncia per la duresa. Sols especifica que en
aigiies ablanides aquestes han de tenir com a minim una concentracio de 60 mg Ca™'/L.

11. QUESTIONARI:

1. Que s'entén per duresa de l'aigua?. Quines substancies l'originen?:
2. Per que l'aigua destil-lada té duresa 0?. I I'aigua de pluja també?:
3. Quins fenomens quotidians son indicatius de la duresa de 'aigua?:

4. Escriviu les formules dels carbonats de calci i de magnesi i també dels
hidrogencarbonats de calci i de magnesi.

5. Busqueu, en una taula de solubilitats, la solubilitat dels carbonats de calci i de
magnesi. Com catalogaries aquestes sals d'acord amb la solubilitat?

6. Per que després de bullir 'aigua la duresa és inferior?:

7. Feu els calculs estequiometrics pertinents per a determinar la duresa de la vostra aigua
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en forma de carbonat de calci (CaCO:s3) .

8. Segons la normativa, un aigua ablanida ha de contenir com a minim 60 mg Ca”"/L.
Expresseu aquesta concentracio en © TH.

9. Quina ¢és la funcio de la solucié amortidora?

10. Compareu els resultats de la duresa de l'aigua de l'aixeta i la d'una aigua mineral
embotellada. Esbrina d'on procedeix 1'aigua de I'aixeta que has analitzat.

11. Quan volem cuinar llegums €s millor que abans les posem a estovar en aigua. Que
anira més bé una aigua dura o una aigua blana. Explica-ho

12. Tot i que la duresa no €s un parametre de contaminacio. Quins problemes pot
comportar una aigua molt dura en general i especialment a les persones.

12. OBSERVACIONS:
a duresa com I'alcalinitat mesuren les sals minerals presents en I'aigua. Si comparem els
resultats, podem fer deduccions si tenim en compte que les segiients consideracions:

Si duresa > alcalinitat — la duresa no és carbonatada (és permanent) i esta associada
basicament a sulfats.

Si l'alcalinitat > duresa — l'alcalinitat esta associada a cations sodi.

En general I'alcalinitat esta associada a bicarbonats 1 la duresa a cations calci 1 magnesi.

La formula de 'EDTA, és:

HOOC - CHx_  CH,- COOH
/N—CHz-CHz-N
HOOC - CH; N\ CH:- COOH

13. BIBLIOGRAFIA:
Skoog-West. Fundamentos de Quimica Analitica. Ed. Reverté. 19701 1995
Brown-Salles. Quimica Cuantitativa. Ed. Reverté. 1967
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3.1.12. DETERMINACIO DE CLORURS

1. INTRODUCCIO:

Els clorurs presents a I'aigua provenen d'origen natural o d'abocaments industrials
especialment del sector alimentari. Tot i que no €és un parametre de toxicitat important,
certes concentracions donen just desagradable a l'aigua.

Es troba el sabor salat d'una aigua quan les concentracions de clorur de sodi superen els
250 mg/L 1 no es troba el gust salat si esta associat al calci o al magnesi fins a
concentracions de 1000 mg/L. Els valors normals en aigiies dolces son de I'ordre de 10 a
200 mg/L i en aiglies marines poden arribar a 20.000 mg/L. Es poden analitzar el clorurs
en tot tipus d'aigiies.

2. OBJECTIU:
Es pretén analitzar la concentraci6 de clorurs fent-los precipitar amb nitrat de plata i
utilitzant una volumetria de precipitacio.

3. CONCEPTES:
Solubilitat

Producte de solubilitat
Precipitacio selectiva
Calculs estequiometrics
Bomba sodi - potassi

4. FONAMENT:

La valoraci6 dels clorurs segons el meétode de Mohr, es fa precipitant amb nitrat de plata
1 utilitzant I'i6 cromat com a indicador. El clorur de plata comenga a precipitar primer
perque té un producte de solubilitat més gran que el cromat de plata que precipita més
tard quan practicament no queden clorurs en solucio. Per tant, es tracta d'una
precipitacio selectiva entre el clorur i1 el cromat de plata 1, per ser aquest darrer precipitat
de color vermell, ens serveix per poder saber el punt final de la valoracio.

Les equacions de les reaccions que tenen lloc son:

Cl a9 + AgNO3 ag) <> AgCl (5)+ NO3 (ag)
blanc

2Ag g+ CrOs” g <> AgCrOs
vermell

5. MATERIAL:
Erlenmeyer

Matras aforat de 100 mL
Bureta

Vareta de vidre

6. REACTIUS I SOLUCIONS:
6.1. Soluci6 de sulftric concentrat del 96%.
6.2. Soluci6 indicadora de taronja de metil: es prepara dissolent 1 g de taronja de metil
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en 100 ml d'aigua.

6.3. Solucid6 patr6 de nitrat de plata 0,005 M.

6.4. Soluci6 de cromat de potassi: dissoleu 5 g de cromat de potassi en 50 mL d'aigua i,
a continuacio, afegiu-hi soluci6 patr6 de nitrat de plata fins que es formi un precipitat
vermell de cromat de plata. Filtreu i afegiu-hi aigua destil-lada fins a un volum de 100
mL.

6.5. Soluci6 de sulfuric aproximadament 0,5 M: es dissolen 28 mL de sulfuric
concentrat del 96% amb aigua destil-lada fins a un volum de 1 litre. Compte que el
sulfiric és un acid molt fort i reacciona violentament amb l'aigua.

7. SEGURETAT I SALUT:

La solucid de nitrat de plata és corrosiva (C) 1 la de cromat de potassi toxica (T), irriten
els ulls i la pell, pero les solucions sén molt diluides. En cas de contacte renteu molt bé
amb aigua.Tingueu molta cura en cas que utilitzeu acid sulfuric concentrat. Els residus

es llengaran on indiqui el professor.

8. PROCEDIMENT:

Si la mostra d'aigua és basica cal neutralitzeu-la fins que tingui un pH proper a 7. En
aquest cas poseu 100 mL de l'aigua en un erlenmeyer i afegiu-hi unes gotes de taronja de
metil, neutralitzeu amb acid sulfaric 0,5 M fins que es produeixi el viratge de
l'indicador.

Es cas d'analitzar l'aigua d'un riu o d'un estany, cal que elimineu préviament la materia
organica. En aquest cas, escalfeu els 100 mL de la mostra d'aigua fins a ebullici6 amb
unes gotes d'hidroxid de sodi 1 permanganat de potassi. Una vegada produida la
oxidacid en medi basic, s'hi afegiu unes gotes d'aigua oxigenada 1 filtreu.

Una vegada preparada la mostra d'aigua, afegiu-hi 4 gotes de solucio6 indicadora de
cromat de potassi 1 valoreu amb el nitrat de plata 0,005 M fins que apareix un color
vermell permanent que indicara la precipitacio del cromat de plata.

Feu una prova en blanc, per evitar possibles errors durant la valoracio.

Els anions que poden interferir la valoracié 1 falsejar els resultats son els bromurs, els
iodurs 1 els bicarbonats.
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9. RESULTATS I CALCULS

Els resultats s'expressen en mil-ligrams de clorur per litre d'aigua:

El Medi Ambient a la comarca d'Osona

(mL de nitrat mostra - mL nitrat del blanc) x 35,5

mg Cl/L d'aigua =
20
V. nitrat de plata | [CI] [CI Tpromig Aigua de
Valoracions
mL mg/L mg/L

Valoracions | V. nitrat de plata | V. nitrat

Mostra promig

en blanc mL mL

10. CONCLUSIONS

Segons el R.D. 1138/90, el nivell guia pels clorurs és de 25 mg/L. A partir d'una
concentraci6 de 200 mg/L, hi ha el perill de provocar efectes nocius.

11. QUESTIONARI

1.- Definiu el producte de solubilitat?

2.- Quina relacié hi ha entre solubilitat 1 producte de solubilitat?.

3.- Que enteneu per precipitacio selectiva?.

4.- Com podrieu dissoldre una sal insoluble?.

5.- Escriviu les reaccions de precipitacio que tenen lloc en aquesta practica.

6.- Feu els calculs estequiometrics pertinents per a determinar la concentracio de clorurs

en mg/L.

7.- Quina pot ser la procedeéncia dels clorurs en aigua ?.

8.- Busqueu informacio sobre la salinitzacié dels pous del Delta del Llobregat,
Tarragona, La Costa Brava, etc. Com es troba relacionat, en aquest cas, el contingut de

clorurs 1 la salinitat ?.

9.- Informeu-vos del qué és la bomba sodi-potassi i indica quines conseqliencies per a
salut pot tenir una aigua molt salada.
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10.- Sabent que els productes de solubilitat del clorur de plata 1 del cromat de plata son,
respectivament, 1,77. 10" 1,12. 10'12, expliqueu que passara durant la valoraci6 d'una
soluci6 0,001 M de clorur amb el nitrat de plata 0,005 M, suposant que la concentracié
del cromat de potassi sigui 0,0001 M ?.

11.- Quina és la concentracié de Ag' necessaria per comengar a precipitar el clorur?.
12.- I perque precipiti el cromat?.

12. OBSERVACIONS:

13. BIBLIOGRAFIA:

1.- Dickerson, Gray 1 Haigth. "Principios de Quimica". Ed. Reverté. Pag. 222.

2.- Vogel, Arthur 1. "A Text-Book of Quantitative Inorganic Analysis". Ed. Longmans.
Pag. 76 1 259.
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3.1.13. DEMANDA QUIMICA D'OXIGEN (D.Q.0O.)

1. INTRODUCCIO

Quan es parla de DQO es refereix a la quantitat d'oxigen, en forma d'un oxidant molt
fort, necessari per a oxidar totes les substancies, organiques 1 inorganiques presents en
una aigua residual.

2. OBJECTIU
Consisteix en calcular la quantitat de dicromat de potassi necessari per oxidar les
substancies contingudes en l'aigua.

3. CONCEPTES:
Demanda Quimica d'Oxigen
Volumetria

Oxidacio - reduccio
Reflux

4. FONAMENT:

La DQO o sigui, el grau d'oxidacié, depen dels tipus de substancies presents a l'aigua,
del pH, de la temperatura i de 1'agent oxidant. En aquest procediment s'utilitza un
oxidant molt fort com és el dicromat de potassi en medi molt acid i en calent.

L'excés de dicromat de potassi que queda després d'haver oxidat la matéria organica, es
valora amb una soluci6 de sal de ferro(Il) - solucid posteriorment valorada amb la de
dicromat de potassi.

Les reaccions que es produeixen son:
CrO7 g+ 14H @o+ 6e- < 2Cr g + 7 H2O
2 3
Fe " (aq) - 1 - & Fe +(aq)

5. MATERIAL:

Equip format per un matras de 250 mL amb coll esmerilat en el qual s'hi pugui adaptar
un refrigerant Liebig.

Proveta de 100 mL

Matras aforat de 100 mL

Erlenmeyer

Bureta

Vareta de vidre

6. REACTIUS I SOLUCIONS:

6.1. Soluci6 de dicromat potassic 0,04 M

6.2. Soluci6 d'acid sulfuric concentrat

6.3. Solucid6 de sal de ferro (II): dissoleu 49 g de sulfat ferr6s amonic hexahidratat
(Fe(NH4)2(S04)2.6H>0) en aigua destil-lada. Afegiu-hi, lentament i amb molta cura,
20 mL d'acid sulfaric concentrat i deixeu-ho refredar. Finalment completeu amb aigua
destil-lada fins a 500 mL. A la foscor es pot conservar durant 24 hores.

6.4. Soluci6 de ferroina com indicador: dissoleu 1,485 g de 1,10-fenantrolina i1 0,695 g
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de sulfat ferrés heptahidratat (FeSO4 . 7H20) en aigua destil-lada fins a 100 ml. Aquesta
soluci6 es manté estable durant un any.

7. SEGURETAT I SALUT:

El dicromat de potassi és toxic (T), irrita els ulls, la pell i les vies respiratories, a més,
pot provocar cancer. No respireu la seva pols 1 renteu-vos amb molta aigua en cas de
contacte especialment si €s al ulls. L'acid sulfuric concentrat és corrosiu (C), provoca
cremades molt greus. En cas de contacte als ulls renteu-vos amb molta aigua i no
aboqueu mai aigua sobre el sulfiric.

Cal tenir en compte que es treballa amb un acid molt fort i un fort oxidant i a més en
calent. Es aconsellable que utilitzeu ulleres de proteccio.

8. PROCEDIMENT:

Al matras esmerilat, hi poseu 50 mL de la mostra d'aigua i 25 ml de la soluci6 6.1
procurant que quedin ben barrejades 1, a més, uns trossets de porcellana porosa.
Connecteu el matras al refrigerant, en posicio vertical. Per la seva part superior hi
afegiu, molt lentament i amb molta cura, 70 mL d'acid sulfuric conc. Si noteu que
l'erlenmeyer s'escalfa molt, pareu durant una estona l'addicié de 1'acid.

Una vegada hagueu afegit tot I'acid, espereu que el matras s'hagi refredat una mica i que
no sigui molt calent. Després remeneu suaument el matras i escalfeu durant 1 hora a
reflux.

Deixeu refredar 1, a través del refrigerant, afegiu-hi aigua destil-lada per rentar-ho.
Desconnecteu el refrigerant, i diluiu una mica més fins que el volum total sigui
aproximadament de 200 mL. Afegiu 3 gotes d'indicador de ferroina i valoreu I'excés de
dicromat amb la soluci6 de ferro(Il) (solucid 6.3) fins que el color de l'indicador viri de
blau a vermell.

Tot seguit es procedeix a la valoracio de la solucio de ferro(Il) (Soluci6 6.3):

Agafeu 25 ml de la solucié de dicromat 0,25 M que es dilueixen fins a 100 mL als que
s'afegeixen 30 mL d'acid sulfuric conc. Es valora amb la solucié de ferro(Il) igual que
abans.

9. RESULTATS I CALCULS:
El resultat s'expressa en mg de dicromat per litre d'aigua.

Volum Fe(Il) [Cr077] [Cr207 Jpromig | Aigua de
Valoracions
mL mg/L mg/L
1.
2.
3.

10. CONCLUSIONS:
Ni el RD 1138/90 ni la normativa comunitaria 98/83/CE, especifiquen res respecte a la
DQO de les aigiies naturals.
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11. QUESTIONARI:
1. Igualeu, pel metode del i6-electro, la reaccio en medi acid:

Cr2072' g t Fe** (aq) <> Cr3+(aq) + FC3+(aq)
2. Perque es recomana que utilitzeu porcellana porosa en escalfar a reflux?.
3. Calculeu la concentraci6 de la solucié de ferro(II).
4. Quin és el motiu d'afegir 1'acid a través del refrigerant?
5. Perqué s'afegeix I'acid lentament?
6. Perqué cal que escalfeu en aquest procés?
7. Podrieu substituir 1'acid sulfaric per una altre acid?
8. Quin pot ser 'origen de la matéria organica que porta l'aigua?

9. Quines conseqiieéncies pot tenir una aigua amb molta materia organica per a la salut
de les persones?.

10. Que és l'eutrofitzacid?

12. OBSERVACIONS:

Utilitzeu un equip esmerilat. En cas contrari, I'acid fara malbé les connexions de goma
de goma.

Afegiu l'acid a través del refrigerant molt lentament, controlant sempre la temperatura
de 'erlenmeyer.

La solucid de ferro(Il) I'heu de preparar el mateix dia de la prova, donat que podria
oxidar-se facilment.

Es convenient que feu les dues valoracions (la de la soluci6 de ferro(Il) i la de la mostra)
al mateix dia 1 consecutives.

Es més prudent que espereu a fer les valoracions al dia segiient després d'haver escalfat
a reflux.

Cal que tingueu en compte que és un procediment en el que s'han de prendre moltes
precaucions. Es aconsellable que utilitzeu l'oxidabilitat al permanganat, descrit en la
practica 3.1.13.

13. BIBLIOGRAFIA:
Standard Methods for the examination of Water and Wastewater. 1980. Pag.489
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3.1.14. OXIDABILITAT AL PERMANGANAT (MATERIA ORGANICA)

1. INTRODUCCIO

Tot 1 que altres substancies poden interferir, aquest procediment serveix per a mesurar la
concentracié de materia organica present a l'aigua i serveix de referéncia per reglamentar
la qualitat de les aigiies de consum domestic. El resultat s'expressa en mg d'oxigen per litre
d'aigua necessari per oxidar la materia organica. També s'anomena index de permanganat.

2. OBJECTIU

Consisteix en la valoracio, en medi acid, de la quantitat de permanganat de potassi
necessari per a oxidar totes les substancies oxidables presents en aigiies naturals 1 també
residuals.

3. CONCEPTES

Oxidacio - reducciod
Volumetria redox per retrocés.
Calculs estequiometrics.
Equivalent

Volumetria per retrocés.
Materia organica.

Aigua residual.

4. FONAMENT:

Es un procediment semblant de determinar la DQO de l'aigua utilitzant una soluci6 de

permanganat com a agent oxidant. Aquest procediment €¢s més rapid i més ampliament
utilitzat 1 sovint s'anomena oxidabilitat al permanganat, doncs tot i que el dicromat i el

permanganat son oxidants molt forts el seu poder oxidant no és igual.

L'oxidacio de la materia organica present a 'aigua es fa amb permanganat en medi acid.
Després de la oxidacid, 1'excés de permanganat es redueix amb una quantitat fixa d'acid
oxalic 1, finalment, l'acid oxalic que queda en excés es valora amb la soluci6 de
permanganat.

La reaccid redox de valoracio que es produeix entre el permanganat i l'oxalic en medi acid,
és:

2 - 2
C204" (ag) + MnOs @+ H g «> CO2( + Mn" g+ H20 )
oxalat permanganat (incolor)

(morat)

En medi acid, el permanganat es redueix a l'estat II 1, per tant, amb un excés d'oxalic la
mostra queda incolora. Com que la mostra la valorem finalment amb permanganat, el punt
final de la valoraci6 correspon quan la mostra adquireix una lleugera coloraci6 rosa.

5. MATERIAL:
Bureta

Erlenmeyer 250 cm’
Pipeta aforada 20 cm’
Embut de filtracio
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Matras aforat de 100 cm’
Ulleres de proteccio

6. REACTIUS I SOLUCIONS:

6.1. Permanganat de potassi 0,01 N (0,002 M). Preparada per diluci6 d'una solucié 0,1 N
en el moment de ser utilitzada.

6.2. Acid oxalic 0,01 N (0,005 M). Preparada per dilucié d'una solucié 0,1 N en el
moment de ser utilitzada. També es pot utilitzar una solucio6 0,67 g/L. d’oxalat de sodi que
correspon a una concentracio 0,01 N en oxalat.

6.3. Acid sulfiiric concentrat.

7. SEGURETAT I SALUT:

L'acid sulftiric conc. és corrosiu (C) provoca cremades greus i cal que us renteu amb molta
aigua en cas de contacte. No aboqueu mai aigua sobre I'acid. Tot i que el permangant de
potassi €s nociu (Xn) la soluci6 que utilitzem ¢és molt diluida . Com que es treballa amb un
oxidant molt fort i en medi acid també molt fort, és aconsellable que utilitzeu ulleres de
proteccio.

8. PROCEDIMENT:

En l'erlenmeyer, i per ordre, hi poseu 100 cm’ de l'aigua a analitzar i, amb molta cura, 1
mL (20 gotes) de la solucid 6.3 d'acid sulfuric concentrat i 20 mL de la soluci6 6.1. de
permanganat 0,01 N. Escalfeu i manteniu l'ebullicié durant 10 minuts justos, posant-hi un
embut de filtraci6 dret a la boca de I'erlenmeyer per evitar al maxim el despreniment de
vapors 1 prevenir-vos dels esquitxos. S'hi afegiu uns trossets de porcellana 1'ebullici6 sera
més suau. Passats aquest 10 minuts hi afegiu 20 mL de la solucio6 6.2 d'acid oxalic 0,01 N.
La mostra d'aigua quedara completament incolora.

Valoreu, en calent, amb la soluci6 6.1 de permanganat, que tindreu en una bureta, fins que
la mostra quedi de color rosat persistent durant 30 segons.

9. RESULTATS I CALCULS:
Per a calcular totes les substancies oxidables presents a 'aigua, s'expressa el resultat en
mg/L (ppm) d'oxigen necessari per fer-ho.

Com que les reaccions tenen lloc equivalent a equivalent, els equivalents d'oxigen
corresponen als de permanganat consumits i com que les solucions de permanganat de
potassi i1 d'acid oxalic tenen la mateixa normalitat, un volum d'oxalic redueix un mateix
volum de permanganat. Tindrem doncs que la concentracid d'oxigen necessari per a oxidar
la matéria organica present a l'aigua sera:

Si hem consumit V mL de permanganat de potassi 0,01 N, seran els que han reaccionat
amb l'acid oxalic en excés 1 que coincideixen amb els mil-lilitres de permanganat inicials
que han oxidat la matéria organica present a l'aigua. Si hem consumit doncs, V mL de
KMnO4 0,01 N, tindrem:

V mL KMnOs 0,01 eq 1 eq. O2 8g O 1000 mL 1000 mg O2

100 mL aigua 1000 mL 1eq. KMnOs 1eq O> 1 litre 1 g0
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Simplificant s'obté:
implificant s'obté V. 0,8 = mg Oy/L (ppm O2)

Els resultats obtinguts en les diferents valoracions 1 la concentracio final d'oxigen son:

Volum de Conc. d'oxigen | Conc. O2 promig | Aigua de
Valoracions | permanganat
mL mg Oz/L mg Oy/L
1.
2.
3.

10. CONCLUSIONS:

Segons el R.D. 1138/90, per la materia organica hi ha un valor guia de 2 mg O2/L i una
concentracié maxima admissible de 5 mg O2/L.

11. QUESTIONARI:

1. Escriu la semireacccio d'oxidacio i la de reduccié indicant I'oxidant i el reductor, qui
s'oxida i qui es redueix.

2. Igualeu la reaccio anterior pel métode del 16-electro.
3. Feu els calculs estequiometrics que permetin calcular la concentracid d'oxigen.

4. Indica els estats d'oxidacio que presenta el manganés en aquesta valoracio i el color
de cada estat.

5. Les reaccions redox tenen lloc equivalent a equivalent. Calcula el pes equivalent del
permangant i de 'oxalat en aquesta reaccio.

6. Per que s'hi posa porcellana porosa en una ebullicié?

7. Que voldria dir que una aigua donés un resultat de 0 ppm O>?:

8. Tunresultat de 16 ppm O>?. Que s'hauria de fer en aquesta aigua?:
9. Passeu la concentracié de 16 ppm O2 a mg/L.

10. Qué vol dir I'eutrofitzacio?:

11. Que vol dir que I'acid sulftric sigui molt corrosiu?. Que cal fer en cas de contacte?.
Perque quan s'ha de barrejar aigua i sulfuric conc., no es pot abocar l'aigua sobre 1'acid?

12. OBSERVACIONS:
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Tenint en compte que les reaccions redox tenen lloc equivalent a equivalent, per fer la

determinacio de la concentracio d'oxigen necessari, cal tenir en compte els segiients

conceptes segons els processos que tenen lloc en la practica:

1. Oxidaci6 de la materia organica amb permanganat: M.O.(aigua) + MnOs —
On s'han introduit n; equivalents de permanganat i se n'han consumit n.. Queda un
excés de (n; - n¢) equivalents de permanganat.

2. L'excés de permanganat es redueix amb d'oxalat: MnOs + C204" —
Com que s'han introduit la mateixa quantitat d'equivalents d'oxalat (n;) que de
permanganat a l'aigua, queda un excés d'oxalic de: n; - (ni- nc) = nc equivalents

d'oxalat

3. Finalment, aquest excés d'oxalic es valora amb permanganat, i com que les
solucions tenen la mateixa normalitat, es necessitaran n. equivalents de permanganat
que ¢s la mateixa quantitat que s'ha consumit en I'oxidaci6 de la matéria organica.

En resum, tenim que: 1 eq. MnO4 =1 eq. M.O. = 1 eq. C204" =1 eq O2

ni eq. dg C04”
MnOy4 _|
Calor
 ——  — —
n; eq. de MnOg4 (ni-n¢) eq. de MnOs  nceq. de C204” nceq. de
MnOg4

Un altre aspecte que cal que tingueu en compte és la facilitat en que les solucions de
permanganat es redueixen, per aixo cal preparar-les in situ. En cas d’utilitzar una
soluci6 preparada amb anterioritat, caldra valorar-la i1 calcularel seu factor F. Per fer-ho,
mesureu 20 mL de la solucid 6.2 d’acid oxalic 1 elsposeu en un erlenmeyer de 250 mL,
unes 20 gotes d’acid sulfuric concentrat, escalfeu i valoreu-ho en calent amb la soluci6
6.1 de permanganat. El factor de permanganat sera:

mL sol. 6.2 d’oxalic

mL sol. 6.2 de permanganat

La concentracid, expressada en mgQO; /L, sera:

[(20 + V). F—20].0,8 = mgO, /L
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13. BIBLIOGRAFIA:
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3.1.15. OXIGEN DISSOLT

1. INTRODUCCIO

La quantitat d'oxigen que conté dissolt una aigua és un parametre de qualitat.Les aigiies
oxigenades fluvials son vitals per la vegetacio i la fauna aquatica. Es pot aplicar a tot
tipus d'aigiies.

2. OBJECTIU
Consisteix en determinar la quantitat d'oxigen dissolt que conté una mostra d'aigua.

3. CONCEPTES:
Volumetria
Reaccions redox

4. FONAMENT:

Aquest metode es basa en la capacitat de I'oxigen de poder oxidar les sals de
manganes(Il) en medi basic a hidroxid de manganes(IlI), Mn(OH)z. L'hidroxid de
manganes (III) format oxida els iodurs a iode, 1 aquest es valora amb tiosulfat de sodi,
segons una volumetria redox.

5. MATERIAL:
Erlenmeyer de 250 mL
Pipeta de 2 mL

Bureta

Vas de precipitats de 250 mL
Proveta de 250 mL

Matras aforat de 100 mL

6. REACTIUS I SOLUCIONS:

6.1. Solucid6 patro de tiosulfat de sodi 0,025 M.

6.2. Soluci6 d'acid sulfuric concentrat

6.3. Soluci6 de midé com indicador: dissoleu 1 g de mid6 en 100 mL d'aigua destil-lada.
Escalfeu suaument per facilitar la dissolucio.

6.4. Soluci6 de Mn(1I): dissoleu 240 g de sulfat de manganes(Il) tetrahidratat en aigua
destil-lada 1 diluiu-la fins a 500 mL en un matras aforat

6.5. Soluci6 de iodur en medi basic: dissoleu 250 g d'hidroxid de sodi 1 67,5 g de iodur
de sodi (o0 bé 350 g d'hidroxid de potassi i 75 g de iodur de potassi) en aigua destil-lada i
diluiu fins a 500 mL.

7. SEGURETAT I SALUT:

En aquest analitica es treballa amb solucions fortament basiques i altament acides.
L'acid sulfuric és corrosiu (C) 1 provoca cremades molt greus. No aboqueu mai aigua
sobre el sulfuric. L'hidroxid de sodi també és molt corrosiu (C), provoca cremades greus
1, en cas de contacte amb aquests reactius, cal que us renteu amb molta aigua. Sobretot
no pipetegeu res amb la boca i millor que utilitzeu ulleres protectores.

8. PROCEDIMENT:
Mesureu 200 ml de mostra d'aigua i els col-loqueu a I'erlenmeyer, afegiu-hi 2 mL de la
soluci6 5.4 1 2 mL de la solucié 5.5, de forma que aquesta ultima quedi al fons de
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l'erlenmeyer (per aixo €s millor afegir la solucid de iodur amb una pipeta que toqui al
fons del recipient). Tapeu l'erlenmeyer i remeneu unes 10-15 vegades. Deixeu reposar
amb la finalitat que el precipitat format quedi al fons del recipient; destapeu l'erlenmeyer
1 afegiu-hi, amb molta cura, 2 ml (unes 40 gotes) de la soluci6 5.2, de manera que
caigui per les parets de I'erlenmeyer. Torneu a tapar l'erlenmeyer fins que el precipitat
que hi havia anteriorment quedi totalment dissolt.

Mesureu 100 ml de la solucid anterior 1 valoreu-la amb la de tiosulfat 0,025 M, emprant
mido6 com indicador. La millor forma de fer-ho €s que aneu tirant tiosulfat fins que el
color de la solucid sigui groc-palid 1, aleshores afegiu-hi el mido, que torna la solucié de
color blau. A partir d'aquest moment continueu afegint-hi el tiosulfat més lentament fins
que es decolori la solucio.

9. RESULTATS I CALCULS:
Els resultats s'expressen en mg d'oxigen dissolts per litre d'aigua. Es troben d'aquesta
manera:

mg Oo/L = ml de tiosulfat x 2

Volum tiosulfat [O2] [O2] promig Aigua de
Valoracions
mL mg Oo/L mg Oo/L
1.
2.
3.
10. CONCLUSIONS:

Segons el R.D. 1423/82, indica que una aigua de qualitat ha de contenir un minim de
5 mg Oo/L. En canvi el R.D. 1138/90 ja no indica res d'aquest parametre.

11. QUESTIONARI:
1. Anomeneu les substancies que intervenen en les reaccions.

2. Digueu, de manera raonada, quines son les substancies que s'oxiden i les que es
redueixen en les segiients reaccions que son les que tenen lloc en el procés:

Mn** @ T O2@ag <« Mn(OH)3 (g medi basic

Mn(OH)3 aq) + [ aq <« Mn2+(aq) + I @g mediacid

Ly + $205 a9 < Ty + 78406 g mediacid
3. Igualeu les reaccions anteriors pel metode del 16 - electro.

4. Partint d'aquestes reaccions igualades, intenteu deduir I'equivaléncia entre els mg
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d'oxigen i el mL de solucio 0,025 M de tiosulfat mitjangant les corresponents
reaccions estequiometriques.

5. En la valoraci6 iode-tiosulfat, quina substancia fa d'indicador?. Com sabem que s'ha
valorat tot el iode 1 perqué?:

6. Quan a la mostra d'aigua hi afegiu la soluci6 de sulfat de manganés(Il) i la solucié de
iodur en medi basic, es forma un precipitat. De quina substancia es tracta?.

7. Perqué es dissol aquest precipitat amb acid sulfaric?. Quina reaccid té lloc?.

8. Quin és el motiu pel qual es posa la condicié de que la mostra d'aigua durant els dies
que es guarda ha de romandre a temperatura constant?.

9. Si la temperatura és més gran, l'oxigen absorbit sera més o menys?. Raoneu la
resposta.

10. Quina diferéncia hi ha entre la materia organica present a l'aigua i la D.Q.O.?
11. Que farieu per a reduir un valor molt de la DQO en una aigua que s'hagi de depurar?

12. OBSERVACIONS:

Utilitzeu una ampolla o erlenmeyer que tapi bé, perque al remenar no es perdi solucio.

No intenteu separar el precipitat que es forma inicialment.

Afegiu els reactius amb una pipeta per permetre que el iodur caigui al fons i que 1'acid

sulfaric caigui per les parets de I'erlenmeyer.

En la valoracio, no hi afegiu el midé fins que la soluci6 estigui for¢a decolorida, ja que
el iode també reacciona amb el mido.

13. BIBLIOGRAFIA:
Standard Methods for the examination of Water and Wastewater. 1980. Pag. 388
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3.1.16. DEMANDA BIOLOGICA D'OXIGEN (D.B.O.)

1. INTRODUCCIO

La Demanda Biologica d'Oxigen (D.B.O.) és la quantitat d'oxigen consumida pels
microorganismes aerobis per assegurar la descomposicio, en unes condicions
normalitzades d'incubaciod, de la matéria organica continguda en l'aigua.

2. OBJECTIU
Consisteix en mesurar 1'oxigen dissolt d'una mostra d'aigua abans i després d'estar
incubada 5 dies a 20°C.

3. CONCEPTES
Microorganismes aerobis
Incubacid

4. FONAMENT

Aquesta analitica serveix per a poder calcular la quantitat d'oxigen absorbit per part dels
bacteris o microorganismes presents a l'aigua durant cinc dies a 20 °C (DBOs). Aixi, un
valor gran del DBOs, indicara que l'aigua té una gran preséncia de matéria organica
perque els bacteris han necessitat molt d'oxigen per a degradar-la a dioxid de carboni.
Per tant, aquest test €s un bon indicador de la qualitat de I'aigua.

La prova que aqui es descriu, consistira tan sols en mesurar la quantitat d'oxigen dissolt
a l'aigua el dia que hom agafa l'aigua del riu i tornar-lo a mesurar al cap de cinc dies,
durant els quals la mostra d'aigua ha d'ésser guardada en ampolles de vidre totalment
plenes amb tap esmerilat a la temperatura de 20 °C.

Aquesta condicid de mantenir la temperatura constant fa que I'experiment no sigui pas
gaire factible de poder-se fer a un centre de secundaria, si no es disposa d'una estufa
adequada. Donada aquesta dificultat, la practica pot limitar-se a analitzar la quantitat
d'oxigen dissolt que ja s'ha explicat.

5. MATERIAL:
El mateix que la practica 3.1.14
Estufa o incubadora

6. REACTIUS I SOLUCIONS:
El mateix que la practica 3.1.14

7. SEGURETAT I SALUT:
El mateix que la practica 3.1.14

8. PROCEDIMENT
Durant cinc dies es guarda la mostra d'aigua a temperatura constant a 20 °C, determineu
I'oxigen dissolt segons el procediment anterior, el primer i 1'dltim dia.

9. RESULTATS I CALCULS:
El DBO:s ¢s la diferéncia entre els valors en mg/L d'oxigen entre ambdos dies. Recordem
que la concentracio d'oxigen es calcula:

m‘g O2/L= mL de tiosulfat x 2
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Valoracions | Volum tiosulfat [02] [O2] promig Aigua de
inicials

mL mg Oy/L mg Oy/L

Valoracions | Volum tiosulfat [O2] [O2] promig Aigua de
finals
(5 dies) mL mg Oo/L mg Oo/L

l.

2.

3.

DBOs =[0O2] final - [O2] inicial DBOs = mg Oo/L

10

. CONCLUSIONS:

La normativa espanyola especificada en el R.D. 1423/82 1 en el R.D. 1380/90, sobre

aigiies naturals, no indiquen res dels valors de la DBOs en aigiies naturals.

11. QUESTIONARI:

1. Queé vol dir DBOs ?

2. L'aigua potable ha de tenir una DBOs alta o baixa? Perque?

3. Quin és el motiu pel qual es posa la condicié de quée la mostra d'aigua, durant els
dies que es guarda, ha de romandre a temperatura constant?

4. Sila temperatura és més gran, I'oxigen absorbit sera menor o major?

5. Quina diferéncia hi ha entre la DQO i la DBOs ?

6. Siuna aigua determinada t¢ una DBOs més gran que una altra, que significa?

7. Quina classe de contaminants que hi ha o hi pot haver a l'aigua sén els que
"consumeixen" I'oxigen que porta dissolt?. Perque?

8. A efectes practics, que creieu que seria millor, mesurar la DBOs o la DBO?
Perque?

9. Expresseu el valor de la DBOs trobat en concentracié molar.

10. Quins problemes pot tenir una EDAR si ha de tractar aigua amb un valor molt alt de
la DBOs?
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12. OBSERVACIONS:

Si l'aigua del riu esta molt contaminada, és molt probable que contingui molt poc oxigen
dissolt i que aquest sigui incapag¢ d'aconseguir degradar tota la matéria organica que
conté. En aquest cas, cal que diluiu la mostra amb aigua saturada d'oxigen a 20 °C. La
diluci6 ha de ser I'adequada per assegurar que hi haura prou oxigen total a l'aigua.
Normalment s'han de realitzar diferents proves fins a trobar la concentracié adequada, i
tot plegat complica notablement I'experiment.

13. BIBLIOGRAFIA
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3.1.17. DETERMINACIO DE NITRITS

1. INTRODUCCIO:

El nitrogen €s un nutrient molt important per la vegetacid. En el sol i en les aiglies es pot
trobar basicament en forma de nitrats, nitrits i amoni i son uns dels contaminants més
habituals en les aigiies de consum domestic.

Els nitrits provenen de la oxidacié del cati6 amoni i del nitrogen organic, per reduccio dels
nitrats 1 directament per abocaments industrials. En les criatures i persones grans, poden
provocar la metahemoglobinémia.

2. OBJECTIU:

Els nitrits es determinen colorimétricament per formacié de compostos de color porpra
amb amines. En la determinaci6 de nitrits ens introduim en 'analisi colorimeétrica. El
resultat s'expressa en forma d'anio nitrit (NOy):

3. CONCEPTES:
Colorimetria
Espectrofotometria
Intensitat de llum
Longitud d'ona

Llei de Lambert-Beer
Absorbancia
Transmitancia

Cicle del nitrogen

4. FONAMENT:

La determinacio de nitrits a 1'aigua es basa en la propietat que tenen els nitrits de formar
compostos diazoics amb amines primaries (en aguest cas, amb la funcié amina que conté
la molécula de l'acid sulfanilic) i en medi acid: :

H0:5—< O >NH. + NO; + 2H'  HO$< O >N'=N + 2H.0

Ac. sulfanilic Sal de diazoni

posteriorment, aquest compost diazoic reaccionant amb una segona amina,
'o-naftilammina:

H>

HN (O > NN S0
s () - SS
+H

a-naftilammina Colorant azoic

+

> Quimica Analitica Qualitativa. F. Burriel i al. Ed. Paraninfo SA p.

901
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Per formar un colorant azoic de color rosa-porpra. Aixi doncs, el fet de produir-se aquesta
coloracio ja és suficient per con¢ixer qualitativament l'existéncia de nitrits. Ara bé, si a
més, hom vol fer I'analisi quantitativa ha de basar-se en un metode colorimetric, bé sigui
mitjangant un colorimetre, o bé amb un espectrofotometre, els quals determinen la
intensitat de la llum absorbida a través de la solucid a una determinada longitud d'ona, la
qual és proporcional a la concentracié de la solucio segons l'equacié de Lambert-Beer'’:

A=¢g.l.c A: absorbancia

g: absortivitat molar

l: longitud del raig de llum
¢: concentracio

Aixi doncs, si coneixem les intensitats de llum transmeses o absorbides de solucions
patrons de concentracions conegudes, per interpolacié podem determinar la concentracié
de nitrits en la mostra d'aigua.

5. MATERIAL:
Colorimetre (opcional)

Matras aforatde 1 L

8 matrassos aforats de 100 mL
2 pipetes de 1 mL

1 vas de precipitats de 100 mL
1 pipeta de 5 mL

10 tubs d'assaig

6. REACTIUS I SOLUCIONS:

6.1. Acid acétic glacial.

6.2. Soluci¢ d'acid sulfanilic: dissoleu 1 g d'acid sulfanilic en 30 ml d'acid acétic
concentrat, i diluiu seguidament amb 70 ml d'aigua destil-lada.

6.3. Solucié d'g-naftilamina: dissoleu 0,3 g d'o-naftilamina en 30 ml d'acid acetic
concentrat, 1 diluir-ho més tard amb 70 ml del mateix acid.

Notacio: convé guardar ambdues solucions en ampolles de color topazi

6.4. Solucié mare de nitrits: Peseu 1,5 g de nitrit de sodi assecats a l'estufa a 105 °C durant
1 hora. Dissoleu-los en aigua destil-lada fins a 1 litre de solucid. Aquesta soluci6 conté 1
mg NO; /mL. Es mant¢ estable durant 1 mes a 4 °C s’hi afegiu 1 mL de cloroform.

6.5. Solucio de treball de nitrits (100 mg NO;/L): Mesureu 100 mL de la solucid 6.4 i els
diluiu fins a 1 L amb aigua destil-lada. Aquesta soluci6 conté 0,1 mg NO» /mL.

10. SEGURETAT I SALUT:

L'acid acetic glacial (C) provoca cremades greus 1 €s aconsellable que no respireu els seus
vapors. L'acid sulfanilic i I'o-naftilamina (Xn) sébn molt nocius per inhalacio, ingestio o
per contacte amb la pell.

8. PROCEDIMENT:

Podeu fer una determinaci6 qualitativa prévia de la segiient manera: en un tub d'assaig
escalfeu 5 mL d'una mostra d'aigua fins ebullici6 amb la finalitat d'eliminar el clor que
pugui haver-hi. Tot seguit, en una capsuleta per a assaig a la gota, poseu unes gotes de la

¢ consultar 1'annex.
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mostra d'aigua, dues gotes de la soluci6 6.2 d'acid sulfanilic 1 dues gotes de la solucid 6.3
d'a-naftilamina. L'aparicié d'un color rosa indica la preséncia de nitrits.

Per fer la determinaci6 quantitativa, cal que prepareu tota una serie de mostres de
concentracions conegudes de nitrits 1 llavors mesureu les absorbancies (A) per a poder
dibuixar la corba estandard corresponent que ens permetra deduir la concentracié de nitrits
de la mostra d'aigua. Prepareu doncs, en matrassos de 100 ml, les solucions patr6 de la
segiient forma:

Taula 1: Solucions de mostres patrd de nitrits

SOLIEIY g 1 2 3 4 5 6 7
nam.

mgNO:/L 160 o1 02 |03 0,4 0,6 0.8 1,0
mL sol. de

treball 6.5 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,6 0,8 1,0
Aigua

destil-lada | 100 100 100 100 100 100 100 100
fins a (mL)

Aquestes mostres patrd ja ens serveixen per a determinar, si comparem els colors, la
concentraci6 de nitrits en la nostra mostra d'aigua. Si disposem de colorimetre o
espectrofotometre podem fer la grafica de referéncia si mesureu abans les absorbancies
d'aquestes mostres patrd. Tant en un procediment com en 1'altre, les mostres es preparen de
la segiient manera:

En tubs d'assaig hi poseu 5 mL de cada una d'aquestes solucions i afegiu 1 mL de cada un
dels reactius 6.2 1 6.3. Feu el mateix amb els 5 mL de la vostra mostra d'aigua 1, a més, feu
la determinaci6 per triplicat. De manera quasi instantania apareix una coloracio rosa-
porpra deguda a la preséncia de nitrits.

Per a deduir la concentracio de nitrits en la mostra d'aigua, sols heu de comparar el seu
color amb els de les mostres de referéncia. Per comparar millor els colors, €s convenient
que poseu darrera del tub d'assaig un paper blanc.

Una vegada heu trobat l'interval de concentracions entre les quals esta la mostra d'aigua , i
per obtenir més precisio, es preparen meés solucions de concentracions compreses dins
d'aquest interval, fins aconseguir que una d'aquestes solucions tingui el mateix color que la
mostra. Aquest procés és més o menys laborids, segons la precisio requerida.

Si es disposa d'un espectrofotometre o d'un colorimetre, podeu determinar 1'absorbancia de
cada una de les solucions de referéncia a la longitud d'ona de 520 nm. Partint de les
intensitats d'aquestes solucions es dibuixa la recta de calibracio, representant les
absorbancies en ordenades 1 concentracions en abscisses 1, posteriorment, s'interpola
graficament la concentracié de nitrits de la mostra d'aigua. Recolliu les lectures en la
segiient taula 2.
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Taula 2: Absorbancies, a 520 nm, de les mostres patr6 de nitrits

N T 2 3 4 5 6 7
num.

mgNO2/L 164 o1 0.2 0,3 0,4 0,6 0.8 1,0
Absorbanci 0*

a

*: el valor zero s'utilitza per a calibrar l'espectrofotometre

Si prepareu solucions de referéncia de concentracions més grans, llavors es formen
precipitats a l'afegir-hi els reactius 6.2 1 6.3.

9. RESULTATS I CALCULS:

[NOZ-] [NOZ-] promig Aigua de
Mesures Absorbancia
mg/L mg/L
1
2
3

Podeu utilitzar la segiient quadricula per a representar I'absorbancia respecte la

concentracio de les solucions patrd. La grafica resultant €s una recta que passa per

l'origen.

> QzZzppwAOoOnNT >
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CONCENTRACIO (mgNO; /L)

10. CONCLUSIONS:

Segons el R.D. 1138/90, la concentraci6 de nitrits pel nivell guia és de 0 i1 la concentracio
maxima admissible de 0,1 mg NO, /L

11. QUESTIONARI:
1. Expliqueu, de manera esquematica, el cicle del nitrogen.

2. D'on poden provenir els nitrits que porta l'aigua?.

3. Consulteu un llibre de Quimica General, o millor de Quimica Organica, i expliqueu
les diferents classes de colorants que hi ha, d'acord amb la seva estructura molecular.

4. Quina ¢s la diferéncia entre un pigment i un colorant?.

5. Expliqueu com es prepararia una solucié 0,02 M de nitrit de sodi, a partir d'una
solucio 1 M de NaNO:s.

6. Segons I'equaci6 de Lambert-Beer, quina relacid hi ha entre la intensitat de I'ona
transmesa 1 la concentracio molar de la solucio?.

7. Tenint present l'equacié de Lambert-Beer, 1 que les representacions grafiques més
adients per poder interpolar son les linies rectes, expliqueu quina operacié matematica
farieu, amb la finalitat d'obtenir una funcio6 de la intensitat que sigui directament
proporcional a la concentracio.

8. Com es diu aquella classe de llum, i d'ones en general, que tan sols es transmeten a
una determinada longitud d'ona?. Mitjancant quina classe d'aparell podem obtenir-les?.

9. Definiu la longitud d'ona, i quines son les altres magnituds fisiques que serveixen per
caracteritzar una ona.

10.Expliqueu com es divideixen les ones segons la seva longitud.

11. A partir de la recta de calibracid, calculeu I'equaci6 de la recta obtinguda a partir de
I'equacié: y = mx + n, on: y: absorbancia

m: pendent de la recta

x: concentraci6 de nitrits

n: ordenada a l'origen

12. Calculeu la concentraci6 de nitrits aplicant 1'equacio de la recta obtinguda i calculeu
l'error relatiu.
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13. Quins efectes provoca un exceés de nitrits?

12. OBSERVACIONS

La representacio grafica de 'absorbancia respecte a la concentracio €s una recta que
passa per l'origen, ja que quan c= 0, A també¢ ¢és zero. Aquesta ¢és la Llei de Lambert-
Beer, pero només ¢s estrictament aplicable a solucions molt diluides. Per a solucions
més concentrades de 1 mg NO, /L cal fer una dilucio6 prévia de la mostra d'aigua.

13. BIBLIOGRAFIA:
1.- Vara del Campo, A. i Sales Marti, C. "Analisi d'aliments. Practiques de Laboratori".
1984. Ajuntament de 'Hospitalet de Llobregat.
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3.1.18. DETERMINACIO DE NITRATS

1. INTRODUCCIO:
El nitrogen €s un nutrient molt important per la vegetacid. En el sol i en les aiglies es pot
trobar en forma de nitrogen organic 1 inorganic.

Els nitrats (cations NO3') que trobem a 1'aigua, provenen principalment de la lixiviacid
directa dels compostos nitrogenats continguts en els adobs quimics de les terres de conreu
provocat per la infiltracio de 1'aigua de pluja o de rec. Els nitrats son el producte final de la
cadena d'oxidacid dels diferents compostos nitrogenats com el catié amoni, el nitrogen
organic 1 els nitrits. També poden procedir directament per abocaments d'industries.

Per aquest motiu els nitrats, i en menor proporcio els nitrits 1 1'amoni, son contaminants
que es troben en les aigilies de zones amb gran activitat agricola i ramadera. Un excés de
nitrats a les aigiies poden provocar eutrofitzacio.

2. OBJECTIU:
Determinacié de la concentracid de cations nitrats en aigiies per determinaciod
colorimeétrica a 420 nm.

3. CONCEPTES:
Lixiviacid
Colorimetria
Espectrofotometria
Intensitat de llum
Longitud d'ona

Llei de Lambert-Beer
Absorbancia
Transmitancia

Cicle del nitrogen

4. FONAMENT:
En presencia de salicilat de sodi, els nitrats formen el p-nitrosalicilat de sodi que és de
color groc susceptible d'una determinacié colorimétrica.

La reaccid que té lloc és la segiient:
0O Na' 0O Na'

OH H>SO4 —~OH
+ NO3 >

NO;
salicilat de sodi p-nitrosalicilat de sodi
5. MATERIAL:
Colorimetre o espectrofotometre amb lectura a 420 nm
Matras aforatde 1 L
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8 matrassos aforats de 100 mL
2 pipetes de 1 mL

1 vas de precipitats de 100 mL
1 pipeta de 5 mL

10 tubs d'assaig

6. REACTIUS I SOLUCIONS:

6.1. Acid sulfiiric concentrat.

6.2. Soluci¢ de salicilat de sodi al 5%. Aquesta soluci6 es conserva durant 24 hores.

6.3. Solucid d'hidroxid de sodi i de tartrat de sodi i de potassi: dissoleu 400 g d'hidroxid de
sodi 1 60 g de tartrat de sodi 1 de potassi en aigua destil-lada fins a 1 litre. Podeu escalfar
per a facilitar la dissolucid, llavors deixeu-la refredar i guardeu la soluci6 en una ampolla
de polietile.

6.4. Solucid mare de nitrats (1000 mg NO3/L): Peseu 1,629 g de nitrat de sodi anhidre 1
els dissoleu en aigua destil-lada fins a 1 litre. Afegiu-hi 1 mL de cloroform que actuara
com a conservant. 1 mL d'aquesta solucio conté 1 mg de NOs'.

6.5. Solucio de treball de nitrats (100 mg NO3/L): Mesureu 100 mL de la soluci6 6.4 i els
diluiu fins a 1 L amb aigua destil-lada. 1 mL d'aquesta solucid conté 0,1 mg NOs'.

7. SEGURETAT I SALUT:

L'acid sulfuric concentrat i I'hidroxid de sodi son corrosius (C) i provoquen cremades
greus, en cas de contacte renteu-vos amb molta aigua. No aboqueu mai aigua sobre
I'acid sulfaric! Es un procés molt exotérmic on es pot arribar a la temperatura
d'ebullicid 1 provocar esquitxades greus. El nitrat de sodi és comburent (O) 1 hi ha perill
de foc amb substancies combustibles. Manteniu-1'ho allunyat del foc i, si s'encén, no
respireu els vapors doncs s6n oxids de nitrogen (NO, NO,, ...). Es aconsellable que
utilitzeu ulleres de proteccio 1 guants, sobretot si heu de preparar les solucions.

8. PROCEDIMENT

En primer terme cal que prepareu una serie de solucions patrd que ens serviran per a
determinar la concentracio de nitrats en la nostra mostra d'aigua. Prepareu doncs, en
matrassos de 100 ml, les solucions patr6 de la segiient forma:

Taula 1: Solucions de mostres patro de nitrats

SOLIEIY g 1 2 3 4 5 6 7 8
nam.

ity NOBL | 2 4 6 8 10 12 14 16
mL sol. de

treball 6.5 0 2 4 6 8 10 12 14 16
Aigua

destil-lada | 100 100 100 100 100 100 100 100 100
fins a (mL)

Ja podeu utilitzar aquestes solucions per a determinar les absorbancies. Penseu que heu de
seguir el mateix procediment amb tres aliquotes de la vostra aigua.

Agafeu 10 mL de cadascuna d'aquestes solucions en una capsula de porcellana o bé en un
vas de precipitats 1 afegiu-hi 1 mL de la solucio de salicilat 6.2 1 evaporeu a sequedat en
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bany maria o en una estufa a 75-80 °C. No escalfeu més del necessari ni a temperatures
superiors.

Deixeu refredar el residu 1, un cop fred, hi poseu 2 mL d'acid sulfaric 5.1 procurant que
quedi totalment impregnat.

Espereu 10 minuts 1 afegiu 15 mL d'aigua bidestil-lada'” i 15 mL de la solucié basica de
tartrat 6.3. Les mostres adquiriran una coloracio groga.

Guardeu, de moment, les vostres mostres d'aigua i feu les mesures de les absorbancies
d'aquestes solucions patr6 en el colorimetre a una longitud d'ona de 420 nm i les recolliu
en la segiient taula 2. Penseu d'ajustar 1'aparell a 0 d'absorbancia amb la soluci6 patré niim.
0

Taula 2: Absorbancies, a 420 nm, de les mostres patro de nitrats

Sol. patré 1, 1 2 3 4 5 6 7 8
nam.

mgNOs/L 1 2 4 6 8 10 12 14 16
Absorbanci 0*

a

*: el valor zero s'utilitza per a calibrar l'espectrofotometre

9. RESULTATS I CALCULS:
Recolliu els resultats obtinguts en el segiient requadre:

[NO3-] [NO3-] promig Aigua de
Mesures Absorbancia
mg/L mg/L
1
2
3

Podeu utilitzar la segiient quadricula per a representar 1'absorbancia respecte la
concentracio de les solucions patrd. La grafica resultant €s una recta que passa per
l'origen.

70 bé, aigua destil-lada exempta de nitrats.
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> QzZppwrAEOoOnNE >

CONCENTRACIO (mgNO;5 /L)

10. CONCLUSIONS:

Segons el R.D. 1138/90, la concentraci6 de nitrits pel nivell guia és de 25 mg NOs /L 1 la
concentracio maxima admissible de 50 mg NO3 /L

11. QUESTIONARI:
1. Calculeu el pes molecular del p-nitrosalicilat de sodi.

2. Calculeu la concentracio6 de la soluci6 patréo num 8 en ppb.
3. D'on provenen els nitrats que porta l'aigua?.

4. De quines altres fonts provenen els nitrats que ingerim? Feu una estimacié
porcentual dels nitrats que ingerim de 1'aigua.

5. Que¢ hauriem de fer per analitzar el contingut de nitrats d'una aigua amb una
concentracio superior al 16 mg NO3/L?.
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6. A partir de la recta de calibraci6, calculeu I'equacio de la recta obtinguda a partir de
I'equacié: y = mx + n, on: y: absorbancia

m: pendent de la recta

x: concentraci6 de nitrats

n: ordenada a l'origen

7. Calculeu la concentracio de nitrats aplicant 1'equacio de la recta obtinguda 1 calculeu
l'error relatiu.

8. Busqueu informacio sobre les fonts del vostre entorn (municipi o comarca).Anoteu la
concentracio de cadascuna en nitrats. Situeu-les en un mapa d'Osona 1 busqueu una

possible justificacio de la seva contaminacio en nitrats.

9. Quins procediments fisicoquimics son utils per eliminar els nitrats de I'aigua en una
potabilitzadora?, 1 a nivell domestic?

10. Quines mesures aplicarieu per evitar la preséncia de nitrats en les aigilies?

11. Quins procediments aplica I'administracio6 a la teva comarca per a reduir la
incideéncia de nitrats en aigua?

12. Quins efectes provoca un excés de nitrats a les persones?

13. Busqueu informacio sobre la transformacio6 dels nitrats en nitrits dins del nostre
organisme.

14. Hem comentat que els nitrats poden provenir dels adobs quimics abocats
directament al sol. Busqueu informacié sobre la composicidé quimica dels adobs més
usuals.

12. OBSERVACIONS
Per a concentracions de nitrats superiors a 16 mg/L, cal que feu una dilucio6 previa de la
mostra d’aigua amb aigua destil-lada exempta de nitrats, per exemple: 1:10.

13. BIBLIOGRAFIA:
Analisis de aguas. J. Rodier. Ed. Omega 1990.
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3.1.19. DETERMINACIO D'AMONI (R. DE NESSLER)

1. INTRODUCCIO

El cati6 amoni (NH4 ') és present a les aigiies superficials a conseqiiéncia de la
degradacié de compostos organics nitrogenats provenint de les filtracions en el sol del
residus ramaders, directament de fertilitzants 1 d'abocaments industrials.

En les aigiies, I'amoni actua com a indicador de la matéria organica en descomposicio,
per tant, pot donar problemes d'infeccions.

2. OBJECTIU
En aquesta practica es determina I'amoni 1 I'amoniac continguts en aigiies, en forma de
catio amoni (NH4") per espectrofotometria visible i utilitzant reactiu de Nessler.

3. CONCEPTES
Colorimetria
Formacié de complex
Absorbancia

4. FONAMENT

Es forma un complex de color groc-marré-vermell de I[(NH3)Hg, que s'obté al barrejar
reactiu de Nessler (IHg.2IK) amb una soluci6 aquosa que contingui catié amoni. La
intensitat del color és funcid del catid amoni present i es determina per colorimetria.

La reaccid que té lloc és:

.~ Hg-NH:

2 (HgI4)2' +30H + NH; —» O +2HO+7T
™~ Hg+T

Reactiu de Nessler iodur d'oximercuriammina

5. MATERIAL

Espectrofotometre o colorimetre amb lectura a 410 nm.
10 matrassos aforats de 100 mL.

1 pipeta de 1 mL.

1 pipeta graduada de 5 mL

1 pipeta graduada del10OmL.

10 erlenmeyers de 250 mL

10 provetes de 100 mL

6. REACTIUS I SOLUCIONS

6.1. Reactiu de Nessler'®

6.2. Soluci6 mare d'amoni: dissoleu 2,969 g de clorur d'amoni anhidre en aigua
destil-lada exempta d'amoniac fins a 1 litre. Un mil-lilitre d'aquesta soluci6 conté 1 mg
de catio amoni.

6.3. Soluci6 de treball d'amoni: diluiu 10 mL de la solucié mare 6.2 fins a 1 litre amb
aigua destil-lada exempta d'amoniac. Un mil-lilitre d'aquesta soluci6 conté 0,01 mg de
cati6 amoni.

¥ podeu consultar la preparacié d'aquest reactiu en 1l'annex.
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6.4. Soluci6 d'hidroxid de sodi 6 M

6.5. Soluci6 de sulfat de zenc al 10%

6.6. Solucio6 de tartrat de sodi 1 de potassi: dissoleu 50 g de tartrat de sodi i1 de potassi
tetrahidratat en 100 mL d'aigua exempta d'amoniac.

7. SEGURETAT I SALUT

El reactiu de Nessler ¢s molt toxic (T+) per contacte, inhalacié 1 ingestio. En cas de
contacte renteu amb molta aigua. El clorur amonic és nociu (Xn) per ingestio 1 irrita els
ulls, no respireu la seva pols. L'hidroxid de sodi 6 M és corrosiu (C) i provoca cremades
greus. En cas de contacte renteu-vos amb molta aigua. En aquesta practica €s
aconsellable que utilitzeu ulleres de proteccid 1 guants.

8. PROCEDIMENT
Es prepara la corba patré amb 9 matrassos de 100 mL segons esta esquematitzat en la
segiient taula 1:

Taula 1: Solucions de mostres patrd d'amoni

Sol.pard 1 1y 1 |3 4 |5 |6 |7 s
num.

mgNHs /L |0 01 (02 103 |04 |05 (06 |08 1,0

mL sol. treball
6.3

Aigua
destil-lada fins | 100 100 100 |100 {100 |[100 |[100 |100 |100
a (mL)

0 1 2 3 4 5 6 8 10

Poseu 100 mL d'aigua problema, i 100 mL tamb¢ de cadascuna de les mostres patrd, en
els respectius erlenmeyers de 250 mL. Afegiu-hi 1 mL de solucié de sulfat de zenc 6.5
a cada mostra, agiteu suaument i afegiu de 0,4-0,5 mL d'hidroxid de sodi 6 M 6.4 per
obtenir un pH aproximat de 10,5. Deixeu reposar la mostra tractada per que es dipositi
el precipitat, quedant el liquid que sobreneda incolor 1 transparent. Centrifugueu si és
necessari.

Agafeu 50 mL del liquid que sobreneda, o bé els filtreu directament a una proveta de100
mL, afegiu-hi dues gotes de la solucid de tartrat 6.6, per evitar la precipitacio de cations
calci i magnesi presents, i remeneu bé. Afegiu-hi finalment 1 mL de reactiu de Nessler
6.1 a les solucions problema i a les patrd i homogeneitzeu-les. Espereu 10 minuts i
llegiu en I'espectrofotometre a la longitud d'ona de 410 nm.

9. RESULTATS I CALCULS
Recolliu els resultats de les mesures de les absorbancies en la segiient taula 2.
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Taula 2: Absorbancies, a 410 nm, de les mostres patr6 d'amoni.

El Medi Ambient a la comarca d'Osona

Sol. patro

- 0 1
num.

2

3 4

5 6

mgNHs /L |0 0,1

0,2

03 (04

0,5 10,6

0,8

1,0

0*

Absorbancia

*: el valor zero s'utilitza per a calibrar l'espectrofotometre

Podeu utilitzar la segiient quadricula per a representar I'absorbancia respecte a la
concentracio de les solucions patrd. D'aquesta manera, la grafica resultant és una recta
que ha de passar per l'origen. Dibuixeu-la.

> QzZzppwAEOoOnNE >

CONCENTRACIO (mgNH; /L)

El valor de la mesura de la concentracié d'amoni, utilitzant la recta patr6, la recolliu en

el seglient requadre:

[NHe'] | [NHy Jpromie
Mesures Absorbancia Aigua de
mg/L mg/L

1

2

3
10. CONCLUSIONS
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Segons el R.D. 1138/90, la concentraci6 d'amoni pel nivell guia és de 0,05 mg/L i la
concentracié maxima admissible de 0,5 mg NH, /L

11. QUESTIONARI

1. Escriviu la reaccio entre I'0xid de magnesi i el sulfat d'amoni

2. De quins factors depen la intensitat de llum absorbida per una substancia?
3. Com s'aconsegueix llum d'una determinada longitud d'ona?

4. Hi ha, segons el grafic, una relacio lineal entre 1'absorbancia i la concentracié?
Calculeu l'equacié de la recta.

5. Coneixeu algun altre complex de I'amoniac que tingui un color caracteristic?.
Escriviu la seva formula 1 anomeneu-1'ho

6. Expliqueu com es calcula la concentracié d'amoni de la solucié mare de clorur
d'amoni 6.2.

7. Comproveu la concentracio d'amoni de la mostra patré num. 4.
8. D'on creieu que prové l'amoni de les aigiies?.

9. Calculeu el volum de la solucié mare de clorur d'amoni 6.2 per a preparar 200 mL
de soluci6 patré de concentracid 0,5 mg NHy /L?

10. A partir de la recta de calibracid obtinguda en I'apartat 9 , calculeu 1'equacio de la
recta en base a I'equacié: y = mx + n, on:
y: absorbancia
m: pendent de la recta
x: concentraci6 d'amoni
n: ordenada a l'origen
Els valors de m i de n els calculem graficament

11. Calculeu la concentraci6 d'amoni de la vostra mostra d'aigua a partir de 1'absorbancia
mesurada 1 aplicant l'equacid de la recta obtinguda. Calculeu I'error relatiu suposant

que la concentracio obtinguda directament de la grafica és el valor real.

12. Calculeu la concentraci6 d'amoni de la vostra mostra d'aigua utilitzant 1'equacio6 de
la recta de calibracio.

13. Estudieu el cicle del nitrogen a la biosfera i escriviu les reaccions de transformacié
de I'amoni a nitrats 1 a nitrits.

14. Quins efectes provoca a les persones un excés d'amoni?
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12. OBSERVACIONS

Per a millorar el procediment i evitar la interferéncia d'altres impureses, cal que feu una
destil-laci6 previa de la mostra d'aigua. El catio amoni és desplacat de I'aigua en forma
d'amoni en medi basic i arrossegat pel vapor d'aigua en la destil-lacio.

En aquest cas munteu un equip de destil-lacié simple 1 deixeu destil-lar aigua fins uns 5
minuts amb la finalitat d'eliminar tot possible restes d'amoniac a I'aparell de destil-lacio.
A continuacio introduiu 250 mL d'aigua a analitzar 1 0,5 g d'0xid de magnesi al matras
de destil-lacio. Recolliu el destil-lat en un erlenmeyer on s'hi ha posat 5 mL d'acid boric
al 2%.Una vegada s'hagin destil-lat uns 50 mL, comproveu amb reactiu de Nessler que
l'aigua que es destil-la ja no conté més amoni. Aboqueu el volum de I'erlenmeyer a un
matras aforat de 250 mL 1 reconstituiu el volum fins als 250 mL inicials. Feu la
determinaci6 d'amoni tal com ja esta explicat en el procediment.

13. BIBLIOGRAFIA
Ordre de 1 de juliol de 1987 (B.O.E. nim. 163 de 9 de juliol de 1987) d'aprovacio de

metodes oficials d'analisis fisicoquimics per a aigiies potables de consum public.

Analysis de I'eau. J. Rodier. Ed. Dunod. Paris 1998
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3.1.20. DETERMINACIO DE SULFATS

1. INTRODUCCIO

Els sulfats son freqiients en les aigiies continentals 1 la seva preséncia, tot 1 que no ¢s
tracta de un contaminant important, indica la preséncia de sals minerals en l'aigua. Es
pot aplicar a aiglies naturals i residuals

2. OBJECTIU

Es vol determinar la concentracio de sulfats en aigua. El sulfats presents a l'aigua es
precipiten formant una solucid coloidal de sulfat de bari (precipitat homogeni) i aquesta
turbidesa es pot determinar per colorimetria com si fos una solucié acolorida. El resultat
s'expressa com a ani6 sulfat (SO42').

3. CONCEPTES
Precipitacio
Soluci6 coloidal
Turbidimetria
Colorimetria

4. FONAMENT

L'ani¢ sulfat precipita amb el cati6 bari, en condicions determinades per tal de formar
cristalls de grandaria uniforme de sulfat de bari, que es mantenen en suspensio
homogenia blanquinosa durant un cert periode de temps gracies a la preséncia de goma
arabiga.

Quan es fa incidir llum sobre una solucié coloidal, una part es dispersada per les
particules i l'altra és transmesa. Es pot avaluar la llum no transmesa com una llum
absorbida, és a dir, en termes d'absorbancia. El contingut de sulfat de cada mostra s'obté
a partir d'una corba de calibraci6 préviament dibuixada'’.

La reaccid que té lloc és:
2 2+
SO4™ (@ + Ba™ (aq) - BaSOa s

5. MATERIAL

Espectrofotometre amb mesura a 420 nm
12 matrassos aforats de 100 mL.

12 erlenmeyers de 250 mL

1 pipeta de 1 mL

1 pipeta graduada de 5 mL

1 pipeta graduada de 10 mL

6. REACTIUS I SOLUCIONS

6.1. Solucio6 de treball de sulfats (1 g SO4* /L): dissoleu 1,81 grams de sulfat de E)otassi
anhidre en un litre d'aigua destil-lada. 1 mL d'aquesta soluci6 conté 1 mg de SO4™".

6.2. Soluci6 precipitant de bari: dissoleu 20 grams d'acetat de bari en una mescla de 75
mL d'acid acetic 10 M 125 mL de goma arabiga al 5%. Cal que filtreu la solucid, amb

un filtre de plecs, la solucié obtinguda. El pH d'aquesta soluci6é amortidora és de 3,70.

19 consulteu el fonament de la practica de nitrits.
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7. SEGURETAT I SALUT

L'acetat de bari €s nociu (Xn) per inhalacié 1 ingestio. L'acid acetic és corrosiu (C) 1
provoca cremades, eviteu respirar els seus vapors. En cas de contacte als ulls renteu amb
molta aigua. Millor que utilitzeu una mascara i ulleres.

8. PROCEDIMENT

Prepareu les mostres patr6 de sulfats en els matrassos aforats de 100 mL tal com s'indica
en la taula 1.

Taula 1: Solucions de mostres patr6 de sulfats

Sell i | g 1 > 3 Ja |5 e |7 |8 |9 10
num.

mg S04~/
L

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

mL sol.

treball 6.1 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Aigua

fins a (mL)

destillada {100 |100 |100 [100 |[100 |100 |[100 |[100 |100 |100 |100

Mesureu també 100 mL de la vostra mostra d'aigua i els poseu en un erlenmeyer de 250
mL (millor que ho feu per triplicat).

Poseu també les mostres patrd en un erlenmeyer de 250 mL. Afegiu 1 mL de la solucid
precipitant de bari 6.2 a cada mostra patrd i també, a les vostres mostres d'aigua.
Remeneu suaument el contingut de cada erlenmeyer per tal d'homogeneitzar millor la
solucié durant un minut i, abans dels quinze minuts segiients, mesureu l'absorbancia de
cada solucid en l'espectrofotometre fent la lectura a 420 nm.

9. RESULTATS I CALCULS
Recolliu els resultats de les mesures de les absorbancies en la segiient taula 2.

Taula 2: Absorbancies, a 420 nm, de les mostres patrd de sulfats

Sol.patrd 1 1y 15 13 |4 |5 |6 |7 s |9 |0
num.

e
mg SO+ /L |, 10 (20 (30 1[40 |50 |60 |70 |80 |90 |100
Absorbanci 0
a

*: el valor zero s'utilitza per a calibrar l'espectrofotometre

Podeu utilitzar la segiient quadricula per a representar 1'absorbancia respecte la
concentracio de les solucions patrd. La grafica resultant és una recta que la podeu
dibuixar graficament de manera que passi el més a prop possible dels punts representats.
No ha de passar forgosament per l'origen.
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> QzZppwrAEOoOnNE >

CONCENTRACIO (mgS0s” /L)

El valor de la mesura de la concentracid de sulfats, utilitzant la recta patro, la recolliu en
el seglient requadre:

[SO4"T | [SO4™ Tpromi
Mesures Absorbancia Aigua de
mg/L mg/L
1
2
3

10. CONCLUSIONS

Segons el R.D. 1138/90, la concentracié de sulfats pel nivell guia és de 25 mg/L i la
concentracio maxima admissible de 250 mg SO4"/L

11. QUESTIONARI
1. Escriviu la reaccid que es produeix, igualeu-la i indiqueu la substancia que precipita.

2. Quina funcid creieu que fa la goma arabiga?

3. Feu els calculs pertinents per a determinar la concentracid d'anions sulfats presents
en la mostra patré nam. 1.
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4. Tenint en compte que una llar es consumeixen uns 100 L d'aigua per persona cada
dia, calculeu la massa de sulfats (expressada en forma de sulfat de sodi) de I'aigua
consumida en la vostra llar durant un any segons el resultat obtingut en la vostra
mostra d'aigua.

5. Si el producte de solubilitat del sulfat de bari és de 1,08. 10'10, quina sera la
concentracio en sulfat d'una soluci6 saturada?.

6. A partir de la recta de calibracid obtinguda en I'apartat 9 , calculeu I'equacio de la
recta en base a I'equacié: y = mx + n, on:
y: absorbancia
m: pendent de la recta
x: concentraci6 d'amoni
n: ordenada a l'origen
Els valors de m i de n els calculem graficament

7. Calculeu la concentraci6 de sulfats de la vostra mostra d'aigua a partir de
I'absorbancia mesurada i aplicant I'equacio de la recta obtinguda. Calculeu 1'error
relatiu suposant que la concentracié obtinguda directament de la grafica és el valor
real.

8. Que farieu per a reduir el contingut de sulfats en una aigua?

9. Quins minerals es troben a la natura en forma de sulfats?

10. Quines activitats humanes poden proporcionar importants augments de sulfats en
les aigiies?

11. Pot haver-hi alguna relacio entre la duresa d'una aigua 1 el seu contingut en sulfats?
12. Estudia el cicle del sofre en la biosfera i comenta com es forma l'ani6 sulfat.

13. Quins efectes pot provocar a les persones un excés de sulfats a les aigiies?

12. OBSERVACIONS

Aquest procediment té algunes interferéncies. Entre d'altres la matéria en suspensio que

caldria que 1'eliminéssiu per filtracio.

13. BIBLIOGRAFIA
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3.1.22. CLORACIO D'AIGUES (DETERMINACIO DEL BREAK-POINT)

1. INTRODUCCIO:

En les plantes de tractament d'aiglies potables, cal eliminar totalment la preséncia de
germens infecciosos 1 tenir una seguretat de la seva abséncia tant en I'emmagatzematge
com en la seva distribucid. Teoricament, les possibilitats de desinfeccié d'una aigua son
moltes, en la realitat s'utilitzen reactius oxidants forts i, entre ells, el més extensament
utilitzat és el clor 1 els seus derivats.

2. OBJECTIU:

En aquesta practica es pretén, en primer terme, analitzar el contingut de clor lliure
present en una aigua tractada i, en segon terme, realitzar un procés de cloracio d'una
aigua no potable 1 trobar I'anomenat "break-point", punt de ruptura.

3. CONCEPTES:
Break-point
Cloramines

Clor lliure

Clor combinat

Clor residual
Demanda de clor

4. FONAMENT:

Es tracta de reproduir la desinfeccio que té lloc en la potabilitzacio d'aigiies per a consum
huma mitjancant una cloracio i determinar la dosi necessaria de manera que el gust i l'olor
de l'aigua sigui minim i la desinfecci¢ total.

Quan el clor molecular es dissolt en aigua, s'hidrolitza molt rapidament segons la reaccio:

Cl 9+ Hx0 1) <> HCIO g+ H' (ag) + CI (ag)

L'acid hipoclorods és un acid molt feble amb una constant d'ionitzacié de 3,3.10'8 a20°C.
De les tres formes de clor existents a 1'aigua: clor molecular, acid hipoclords 1 hipoclorit,
l'acid hipocloroés és la forma predominant a pH entre 6 - 7,5.

Dels compostos de clor, 1'acid hipoclorés és, després del dioxid de clor, el que t€ més
poder germicida. S'hidrolitza en aigua segons:

HCIO @9 + H:0 () «> ClO™ g + H30" (ag)

El mecanisme de destruccio d'organismes per desinfeccio, s un fenomen complex i que
depén de la naturalesa del desinfectant i del tipus d'organisme. Aixi tenim que espécies
com: clor, dioxid de clor i 0z6, actuen per degradacié quimica directa sobre la materia
cel-lular; en canvi, altres especies han de penetrar per les parets cel-lulars i reaccionar amb
els enzims destruint llur sistema enzimatic 1 impedir el creixement de les cel-lules. Pel fet
que les parets cel-lulars estan carregades negativament, les especies neutres seran millors
desinfectants que I'hipoclorit. Cal tenir en compte que el poder desinfectant no depén
directament del potencial d'oxidacio.

La dificultat i el gran consum de clor en la desinfecci6 d'aigiies, €s deguda a la preséncia
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de diversos compostos organics i inorganics nitrogenats -principalment el catio amoni-,
que reaccionen amb el clor formant les diferents cloramines: monocloramina, dicloramina
1 tricloramina. Aquestes tenen poc poder desinfectant i, a més, donen mal gust a 1'aigua,
sobretot les diclor 1 tricloramines.

En presencia d'amoniac, les reaccions son les segiients:

HCIO + NH3; — H;O + NHxCl monocloramina
HCIO + NH:Cl —» H>O + NHChL dicloramina
HCIO + NHCl; —» H>O + NClIs tricloramina

Cada vegada la velocitat de formacio és més petita. A més, el clor també reacciona amb
altres compostos nitrogenats 1, a la vegada molt freqiients: proteines, aminoacids i urea,
formant-se compostos clorats més complexes que dificulten l'acci6 del clor com a
desinfectant. Els altres compostos organics 1 els ions de ferro(Il), de manganes(Il), sulfurs,
etc, també son oxidats pel clor el qual és redueix a clorur perdent el seu poder
desinfectant.

El clor present a 1'aigua es pot trobar en una de les segiients formes:

Clor disponible [liure: en forma d'acid hipoclords, 16 hipoclorit 1, minoritariament, clor
molecular.

Clor disponible combinat. formant les cloramines.

Clor disponible residual o total: és la suma del lliure i1 del combinat.

Demanda de clor: és la diferéncia entre el clor afegit 1 el clor residual.

A mesura que anem afegint clor a una mostra d'aigua, la concentracio del clor residual pot
anar variant, en funcié dels compostos organics i amoniacals presents en 1'aigua. Si
representeu la concentracio de clor residual en funcié del clor afegit, podem obtenir una
grafica com la de la figura on s'observa un punt de ruptura (break-point).

Clor

residual I 11 1

1\Y%

Clor lliure

Clor combinat

Clor afegit

Es diferencien quatre zones segons les diferents reaccions del clor amb les diverses
substancies que poden estar presents a l'aigua.

Zona I: El primer clor afegit a 1'aigua es redueix completament per compostos inorganics
reductors 1 alguns organics presents a 1'aigua. No hi ha clor residual 1 s'anomena demanda
immediata de clor.

Zona II: Si anem afegint clor, aquest reacciona amb 1'i6 amoni 1 compostos organics
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presents i es formen les monocloramines i compostos organoclorats. El maxim de la corba
s'aconsegueix quan la relacid entre el clor 1 I'amoni és equimolar i llavors es formen les
dicloramines. Al contrari de les monocloramines, les dicloramines donen un gust molt
desagradable a l'aigua 1, per tant, no interessa tenir aigua en el maxim de la corba.

Zona III: A partir del punt maxim, un excés de clor provoca la destruccié de les cloramines
1 certs compostos organoclorats. La concentracié de clor ja és suficient perqué reaccioni
amb la matéria en fase d'oxidaci6 i el clor es redueix a I'estat de clorur. D'aquesta manera
s'explica la disminuci6 de clor residual a I'augmentar 1'addici6 de clor.

Zona IV: Després d'un valor minim, "break-point" (on la concentracid de cloramines €s
minima) torna a augmentar la concentracio de clor residual degut a la presencia de clor
lliure, encara que tamb¢ es poden formar tricloramines (que donen un gust molt
desagradable a l'aigua), nitrogen gas, nitrats, etc.

En el "break-point" s'ha produit la destruccid parcial de les cloramines i el sabor i I'olor de
l'aigua, degut a les dicloramines i tricloramines, €s minim. Interessa tenir 1'aigua en unes
condicions superiors a aquest punt minim, pero a prop per evitar la formacié de
tricloramines. La preséncia de clor lliure ens assegura una posterior desinfeccio de 1'aigua
en el cas que aquesta es tornés a contaminar.

Per determinar la preséncia de clor en l'aigua, tant el 1liure com el combinat, reaccionen
amb l'orto-tolidina formant haloquinona que dona una coloracié groga on la concentracid
es pot determinar colorimétricament a la longitud de 440 nm. No interfereixen els clorurs,
els sulfats 1 els nitrats, pero si en canvi els ions ferro (III), el manganes (IV) 1 els nitrits.

L'estructura de l'orto-tolidina és:
CH;

\CH3

5. MATERIAL:

Colorimetre amb lectura a 440 nm (opcional)
10 erlenmeyers de 250 mL amb tap

10 erlenmeyers de 100 mL

Pipetes aforades de 10 mL i1 de 25 mL
Pipetes graduades de 1 mL, 5 mL i 10 mL.
Matras aforat de 1000 mL

6. REACTIUS I SOLUCIONS:

6.1. Solucid d'aigua de clor 1 g/L: Obtinguda a partir de lleixiu o d'hipoclorit. Es
comprova la seva concentracié amb l'orto-tolidina com s'explica en punt 8.2 del
procediment. 1 mL d'aquesta soluci6 conté 1 mg de clor.

6.2. Solucid d'orto-tolidina acida al 0,1%: Dissoleu 1,35 g de diclorhidrat d'o-tolidina en
aigua destil-lada fins un volum de 500 mL. Es millor que dissoleu primer els 1,35 g amb
una mica d'aigua formant una pasta i llavors aneu afegint l'aigua suaument fins a la
dissolucio total. A part, mescleu 350 mL d'aigua destil-lada i 150 mL d'acid clorhidric
concentrat. Barregeu la solucio d'o-tolidina sobre la soluci6 acida i remeneu constantment
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pero suau.

Si disposeu d'o-tolidina sense ser diclorhidrat, peseu-ne 1,00 g i afegiu-hi 1,0 mL d'acid
clorhidric concentrat 1 seguiu el procediment anterior a partir de "...en aigua destil-lada
fins a un volum de 500 mL..."

6.3. Arsenit de sodi 0,5%: Peseu 5 g de m-arsenit de sodi i els dissoleu fins a 1000 mL.
6.4. Solucié amortidora concentrada de fosfat 0,5 M: Dissoleu 22,86 g d'hidrogenfosfat de
sodi anhidre, Na,HPOy4, 146,16 g de dihidrogenfosfat de potassi anhidre, KH2POs,
ambdos dessecats a una estufa a 110 °C, fins a 1000 mL. Deixeu-la reposar uns dies 1
filtreu-la si cal.

6.5. Solucié amortidora de fosfat 0,1 M (pH = 6,45): S'obté diluint 200 mL de la solucié
concentrada 6.4 fins a 1000 mL amb aigua destil-lada, Aquesta €s la soluci6 amortidora
utilitzada en la preparacié de les mostres patrons.

6.6. Solucio de treball concentrada de cromat i dicromat: Dissoleu 1,55 g de dicromat de
potassi 14,65 g de cromat de potassi en solucié amortidora 5.5 fins un volum total de 1000
mL. El color d'aquest solucié equival a una concentracio de clor de 10 mg/L.

6.7. Solucio de treball diluida de cromat i1 dicromat: es prepara a partir de 100 mL de la
solucio anterior diluida fins a 1000 mL amb solucié amortidora 5.5. El color d'aquesta
solucio equival una concentracio de clor de 1 mg/L.

7. SEGURETAT I SALUT:

El meta-arsenit de sodi, el cromat i el dicromat de potassi son toxics (T) per inhalacio i
ingestio 1 la solucié d'hipoclorit de sodi €s corrosiva (C) i allibera clor en preseéncia
d'acids. La solucio d'o-tolidina també¢ és corrosiva (C) 1 es considera cancerigena, eviteu
el seu contacte. Cal que utilitzeu ulleres de proteccio i guants de latex. En cas de
contacte amb la pell, renteu-vos amb molta aigua.

8. PROCEDIMENT:

8.1. Determinacio del "break-point"

Per a determinar el "break-point" (punt de ruptura) cal que agafeu aliquotes de 1'aigua
residual 1 cloreu-la augmentant la dosi de clor afegida. Si I'aigua conté derivats d'amoni,
obtindreu una grafica com la de la pagina anterior, en cas contrari no obtindreu el punt de
ruptura.

Poseu 250 ml d'aigua a clorar (aigua de riu, torrent, claveguera o bé aigua destil-lada
contaminada amb amoniac) a cadascun dels 10 erlenmeyers, 1 dosis progressives de la
solucio de clor 6.1. El "break-point" es pot trobar per dosis de clor als voltants de 8 ppm,
100 ppm o inclas de 300 ppm, si l'aigua esta molt contaminada.

Tapeu, agiteu 1 espereu unes 1-2 hores. Podeu remenar de tant en tant. Passat aquest
temps, poseu 1 mL de la solucio d'orto-tolidina 6.2 a cadascun dels 10 erlenmeyers petits i
25 mL de l'aigua que heu clorat. Mescleu b¢ i després de 25 minuts justos mesureu les
absorbancies a 440 nm amb el colorimetre 1 calculeu la concentracié de clor total utilitzant
la corba de calibrat obtinguda a partir de les mostres patro.

Si hom preveu interferéncies importants es fa la lectura de la concentracié de clor total,
barrejant 1 mL de la solucié d'arsenit 6.3, 25 mL de 'aigua clorada i 1 mL d'orto-tolidina.
Al cap de 5 min. feu la determinaci6 del clor total. Aquest resultat indica la concentracio
deguda a interferéncies i cal que la resteu de la concentracié anterior.
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8.2. Determinacié del clor residual:

En cas que només vulgueu determinar la concentracio de clor residual d'una aigua ja
clorada, mesureu 25 mL d'aigua, hi afegiu 1 mL de la soluci6 6.2 d'orto-tolidina i mesureu
l'absorbancia, a 440 nm, amb el colorimetre, o bé compareu el color amb les mostres
patrd, després de 25 minuts justos.

8.3. Mostres patro:
En aquesta determinacio, la corba de calibraci6 1'obtindreu a partir de mostres patré més
estables preparades a partir de solucions de cromat i dicromat,

Les mostres es preparen segons s'indica en la taula 1.

Taula 1: Solucions de mostres patr6 de clor

Sol.pars 1, 1, 13 14 |5 |6 |7 Is |9 |10
num.

ppm clor 0,05 |0,1 |02 |03 |04 |06 |08 |10 |15 |2

mL sol. de

treball 6.7 | 10 (20 (30 |40 |60 |80 |100 |- |-

mL sol. de
treball 6.6

mL sol.
amortidora |95 90 80 70 60 40 20 - 85 80
6.5

9. RESULTATS I CALCULS:

9.1. Corba de calibracio:

Si disposeu de colorimetre, podeu utilitzar les mostres de la taula 1 per obtenir la corba
de calibrat que ha de complir la llei de Beer-Lambert.

En la taula 2 hi ha els resultats de les transmitancies i de les absorbancies de les mostres
patro preparades, mesurades en un Spectronic-20

Taula 2: Absorbancies, a 440 nm, de les mostres patr6 de clor

Sol.patr 1\, 13 14 s |6 |7 I8 |9 |10
num.

1
PPMEOr 1605 o1 |02 |03 |04 o6 |08 |10 |15 |2
Absorbancia

Podeu utilitzar la quadricula segiient per representar 1'absorbancia en funcié de la
concentracio de clor i dibuixar la recta resultant.
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> QzZppwrAEOoOnNE >

CONCENTRACIO (ppm clor)

9.2. Corba del ""break-point"':

Representeu graficament el clor residual total, expressat en ppm, respecte les ppm de clor
dosificat a partir dels resultats obtinguts en el punt 8.1 que els podeu recollir en la segiient
taula 3.

Taula 3: Valors de les concentracions de clor dosificat 1 del clor residual.

Bl g 2 3 4 5 6 7 8 9 10
num

ml aigua 250 |250 |250 [250 |250 |250 |250 |250 [250 |250

mL de sol. de
clor 6.1

Clor dosificat

(ppm)

Clor residual

(ppm)
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Representeu els resultats obtinguts en la seglient grafica:

o &

wn

Clor dosificat (ppm)

A partir del "break-point", es busca la concentraci6 de clor dosificat per obtenir una
concentraci6 de clor residual entre 0,4 1 0,5 ppm per assegurar la desinfeccio6 de 'aigua
durant una possible contaminacié en les conduccions o en I'emmagatzematge.

10. CONCLUSIONS:

El R.D. 1138/90, en l'article 20, especifica que les aigiies potables de consum public hauran de
tenir, en tot moment, clor residual lliure o combinat, o altres agents desinfectants, en les
concentracions que determini I'Administracié Sanitaria competent. Aquesta concentracio sol
ser de 'ordre de 0,4 ppm de clor.

11. QUESTIONARI:
1. Perque es cloren les aigiies?

2. Lasimple addicio de clor elimina tots els contaminants que pot portar I'aigua? Com
afecta als microorganismes presents a l'aigua?

3. Les aigiies residuals es poden autodepurar? Quin pot ser el procés?.

4. A que és deguda la presencia d'amoniac en les aigiies residuals? Quin €s el seu
origen?
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5. Igualeu, pel metode del 16-electro, la reaccio:
Chg+ HO0@n — ClO @+ Cl ag + H g

6. Sabent que la constant d'acidesa de I'acid hipoclords és, a 20 °C, de 3,3.10'8, podeu
deduir si es tracta d'un acid fort o d'un acid feble? Quin sera el pH d'una soluci6 1M
d'aquest acid?

7. Elmal gust que a vegades té 'aigua, és en gran part a causa de I'excés de clor afegit.
Perque se n'hi posa en excés?

8. Per a determinar, a vegades, concentracions de clor s'utilitza un metode colorimétric.
En que es basa i1 quin reactiu es fa servir?

9. Quines avantatges i inconvenients creus que té, en general, un metode colorimeétric?

10. Quina concentracio de clor residual, expressat en ppm, heu obtingut en el vostre
"break-point".

11. En aquesta practica heu determinat la concentracié de clor en ppm. Quina quantitat
de clor haurieu d'afegir en un diposit de 1.000 m’ per aconseguir la mateixa
concentraci6 de clor residual.

12. Coneixeu els processos de potabilitzacié de l'aigua que consumiu a casa vostra? Heu
visitat les instal-lacions? Quin "break-point" tenia l'aigua abans de ser
potabilitzada?.

12. OBSERVACIONS:

En el cas que volgueu clorar aigiies de basses o relativament quietes, degut a
I'autodepuracid quasi no hi ha compostos amoniacals i, en conseqiiéncia, tot el clor
residual esta en forma de clor disponible i no apareix el "break-point". Si no disposeu
utilitzar aigilies superficials o residuals adequades per a la practica, podeu preparar una
soluci6 d'aigua destil-lada amb amoniac.

En el cas que cloreu un volum important d'aigua, cal que tingueu en compte el volum
addicional de la solucid 6.1 de clor afegida, doncs farieu errors sistematics en cada

addici6 a l'aigua a clorar, o bé utilitzeu una soluci6 de clor més concentrada.

Actualment s’esta substituint 1’o-tolidina per DPD (N,N-dietil-p-fenilendiamina) i es fa
la lectura espectrofotomeétrica a 515 nm.

13. BIBLIOGRAFIA:
Cloracion d'aguas residuales y "break-point". Seminario de abastecimiento de agua
potable. Universidad Internacional Menéndez y Pelayo. Sitges. Septiembre de 1983.

Documentos de investigacion hidrolégica. Num 12, 1972

Manual técnico del agua. Degrémont.
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Quimica del agua. J. Catalan Lafuente. Libreria Ed. Belisco. 2a. edicio. Madrid 1990.
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ANALISIS MICROBIOLOGICA

1. RECOLLIDA DE MOSTRES:

S’utilitzen recipients de vidre de 500 mL de capacitat i amb taps de rosca que
s’estrilitzen a I’autoclau a 120 °C durant 20°. Es fiquen dins una bossa de plastic la qual
contindra una etiqueta.

2. PROCEDIMENT GENERAL.:

Tenir sempre una flama encesa entorn de la zona de treball, encara que sigui d’un
cremador d’alcohol.

Les pinces han d’estar guardades en alcohol i cremades abans d’usar-les.

Cal que agafeu els filtres de membrana sempre amb les pinces.

3. RESUM:

Espécie Medi Meétode Condicions | Color medi | Colonia

C. totals M ENDO F.membrana |24 h/37°C |Fucsia Daurades

C. fecals M FEC F.membrana |24 h/44 °C |Blau mari Blau mari

Est. Fecals Slanetz F. membrana {48 h /37 °C |Salmé Salmo — rosa

Bac. Aerobis | Agar nutritiu | Sembra 48 h/37°C |Coloragar |Formes i
directa 72h/22°C colors variats

Clostr. SR |SPS- Agar |Immersio 48 h/37°C |Coloragar |Espores
anoxica tubs negres

4. BACTERIS COLIFORMS

4.1. COLIFORMS TOTALS:

Bacteris de morfologia bacil-lar, gram -, aerobies o anaerobies facultatives, oxidasa
negatives, no esporolades, que fermenten la lactosa amb produccié d'acid i gas a 37 °C
en un temps maxim de 48 hores. Estan compreses en el grup dels géneres Escherichia,
Citrobacter, Klebsiella i Enterobacter.

4.2. COLIFORMS FECALS:
Bacteris coliforms d'origen fecal que a més de tot I'anterior soén capaces de fermentar la
lactosa amb produccié d'acid i gas a 44 °C en un temps maxim de 24 hores.

Tecnica:

Es basa en la filtracio per membrana d'un volum de 100 mL d'aigua de mostra a través
d'un filtre de membrana d'ester de cel-lulosa de 0,45 micres de grandaria de porus.
Incubacio de la membrana en medi de cultiu selectiu, a 37 °C + 1 °C, durant 24 hores en
el cas dels coliforms totals i a 44 + 0,5 °C pels coliforms fecals durant 24 hores.

Medi de cultiu:

Es l'agar-lactosa-trifenil-tergibol 7 tm, tant pels coliforms totals com pels coliforms.
fecals. També es poden utilitzar els medis de cultiu m-endo pels totals i m-Fc pels
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fecals. S'utilitzen les capsules de Petri petites de 55 mm diametre.

Medi c. Totals:

14,4 g del medi “mENDO BROTH MF dehydrated, m”
4,5 g de “BACTO- AGAR”

300 mL d’aigua destil-lada (Panreac)

6 mL d’alcohol de 90 °

Es porta a ebullicio fins a disolucio total del medi. Es deixa referdar i es reparteix en
plaques de Petri.Un cop solidificades es conserven a la nevera aprox. un mes.

El cultiu és de color fucsia i les colonies daurades. (Les granatoses no estan catalogades
com indicadores)

Medi c. Fecals:

11,1 g del medi “m FC BROTH BASE dehydrated”
6,0 g de”"BACTO — AGAR”

300 mL d’aigua destil-lada (Panreac)

Es porta tot a ebullici6 fins total dissolucié del medi. Es deixa refredar i es dispensa en
plaques de Petri petites (55 mm). Un cop el medi s ha solidificat es conserva a la nevera
aprox. un mes.

El cultiu és de color blau mari i les colonies de color blau mari més fort.

Resultats:

La presencia de coliforms en l'aigua indica un tractament ineficag o una contaminacio
posterior al tractament. El significat de la preséncia de coliforms totals en l'aigua, en
abséncia de fecals, és variable. La preseéncia d'un petit nombre de c. totals (1-10 / 100
mL) en l'aigua, no té cap transcendéncia sanitaria, ja que existeixen especies del grup
dels coliforms que poden no provenir de les femtes animals de sang calenta sin6 que
poden trobar-se en restes de vegetals 1 sols 1 des d'aqui poden anar a parar a l'aigua. La
presencia de coliforms totals, en abséncia de fecals, també pot ser deguda a un
recreixement d'aquest microorganismes en les conduccions on poden sobreviure a partir
de determinats nutrients procedents de materials de construccié no metal-lics.

En canvi de deteccio de c. fecals en 'aigua es considera suficient per afirmar l'origen

fecal de la contaminacid. La preséncia d'Escherichia Coli demostra a nivell critic una
contaminacio fecal recent.
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3.1.25. ESTREPTOCOCS FECALS

Definicio:

Els bacteris estreptococs fecals, son cocacies grampositives, aerobies o anaerobies
facultatives, catalasa negatives, que fermenten la glucosa amb formaci6 d'acid a 37 °C,
en un temps maxim de 48 hores. Comprenen les especies faecalis, faecium, bovis,
equinus i durans. Pertanyen als géneres Enterococcus i Streptococcus compresos en el
grup serologic D de Lancefield.

Tecnica:

Es basa en la filtracié per membrana d'un volum d'aigua de mostra damunt un medi
selectiu de Slanetz Bartley. Es comptabilitzen les colonies desenvolupades de color
taronja, violeta o rosa, aparegudes en el medi al cap de 48 hores d'incubaci6 a 37 °C.

Medi de cultiu:
4,15 g de medi “Slanetz Bartley”
100 mL d’aigua destil-lada

Es porta a ebullicio fins a dissolucid 1 es dispensa en plaques de Petri petites (55 mm
diametre). Un cop refredat i solidificat es conserva a la nevera aprox. un mes.

El cultiu és de color salmo 1 les coldnies asalmonades — rosa.

Resultat:
El resultat del recompte de colonies s'expressa com a namero de colonies / 100 mL
d'aigua de mostra en 48 hores.

Aquests microorganismes no es troben en aigiies pures, en sols i en medis absents de
vida animal. La preséncia d'estreptococs fecals indica necessariament contaminacio per
femtes. Tenen requeriments nutritius complexes i, per aixo dificilment es multipliquen a
l'aigua. S6n més resistents a la cloracio de l'aigua que la E. Coli 1, en general sobreviuen
en el temps. A més, els enterococs resisteixen altes concentracions salines, per la qual
cosa son els indicadors de contaminacié fecal més idonis en aigiies de mar.
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3.1.26. CLOSTRIDIS SULFITOREDUCTORS

Definicio:

Els bacteris Clostridis Sulfitoreductors son de morfologia bacil-lar, gram +, anaerdbies
estrictes, capaces de formar espores i amb capacitat sulfito reductora. Pertanyen a la
familia Bacillaceaey, génere Clostridium, 1’espeécie més representativa ¢€s el
Clostridium Perfringens.

Clostridiometria:

Es basa en la facultat de la majoria dels esporolats anaerobics per produir sulfhidric en
presencia de sulfats o sulfits, 1 si a més en el medi hi ha sals de ferro o de plom,
I’ennegreixen. Els sulfats resultants funcionen perfectament com a indicadors i
permeten comptar clarament les colonies formades.

Medi de cultiu:

Es el medi SP-AGAR, agar — glucosa — sulfit de ferro o medi de Wilson Blair.
8,3 g del medi “SPS — AGAR”

200 mL aigua destil-lada

Es porta a ebullicio fins a dissolucio 1 es dispensa en tubs de vidre i taps de rosca a rad
de 20 mL cada tub, s’autoclava (20’ a 120 °C), s’ajusta el pH a 7,0 i es pot conservar a
la nevera a 4 °C + 2 °C durant 1 mes.

El cultiu ¢és del color de 1’agar 1 les colonies son espores esferiques negres.

Procediment:

Escalfar 20 mL de la mostra d’aigua a 80 °C durant 5’ justos per tal de destruir les
formes vegetatives, 1 deixar refredar a 60 °C. Sembrar cada tub de medi amb 20 mL de
mostra™ a 60 °C*'. La mostra d’aigua s’aboca suaument al cultiu per evitar I’entrada
d’aire 1 homogeneizar-la amb cura per evitar la formaci6é de bombolles, refredar-ho
rapidament 1 afegir-hi 1 mL d’oli de vaselina a la part superior. Incubar a 37 °C + 1 °C
durant 48 hores.

Resultat:
El resultat del recompte de colonies s’expressara com a nimero de colonies de clostridis
sulfitoreductors / 20 mL de mostra d’aigua en 48 hores.

Tot 1 que la proporcio6 de clostridis davant altres indicadors fecals és molt reduida, fins i
tot directament en femtes, el seu escas nombre queda compensat per la seva elevada
supervivencia degut a la seva capacitat formadora d’espores. El significat de la seva
deteccio ¢s el segiient: la deteccio simultania de Clostridis i E. Coli, és una clara
evidencia de I’origen fecal de la contaminacid, en canvi la preséncia exclusiva de
Clostridis, s’ha d’interpretar com un indici de contaminacié fecal remota.

L’existéncia d’espores de Clostridis en aigiies tractades no té cap sentit, aquestes formes
d’anaerobiosis poden resistir tractaments molt superiors als necessaris per eliminar les

20 sembrar amb la pipeta sumergida al cultiu per evitar el contacte amb
1l7aire.

2l E1 cultiu s’ha de liquar préviament al bany maria.
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formes vegetatives dels patogens potencials.

Observacions:
Fer una primera lectura a 24 hores.

Tap de
m-

< 0li de
el - A
Espora - °
< Cultiu + 2() mL
mostra d’aigua
N
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7. BACTERIS AEROBIS:

Definicio:
Els bacteris aerobis son heterotrofes,aerobis 1 anaerobis facultatius i psicotrofics,
capacos de créixer en un medi d’Agar Nutritiu.

Tecnica:

Es basa en la sembra d’un volum de 1 mL de mostra en una placa d’agar nutritiu,
incubant-se posteriorment a 37 °C + 1 °C en una estufa calibrada durant 48 hores 1 a 22
+ °C 2 °C durant 72 hores, realitzant un recompte de colonies aparegudes al cap d’aquest
temps.

Medi de cultiu:

Es ’agar nutritiu.

4,6 g de medi “Nutrient Agar”
200 mL d’aigua destil-lada

Es porta a ebullicio fins a total dissolucio del medi. Es dispensa en tubs de vidre i taps
de rosca ara6 de 15 a 20 mL per tub, previ ajust del pH del medi a 6,3 — 7,1,
S’esterilitza a ’autoclau a 121 °C durant 15’ 1, un cop esterilitzat, es deixa refredar i es
pot conservar a la nevera a 4 °C + 2 °C durant 1 mes.

El cultiu és del color de 1’agar 1 les colonies poden tenir diferents formes i colors.

Procediment:

S’agafa un tub de medi per placa a preparar, que seran dues plaques per mostra. Una
s’incubara a 37 °C i I’altra a 22 °C. S’utilitzen plaques de Petri grans, de 80 mm de
diametre.

Liquar totalment, al bany maria, els tubs de medi, homogeneizar la mostra d’aigua i
dipositar en la placa de Petri 1 mL de mostra amb pipeta esteril, abocar-hi lentament el
medi estant aquest a uns 45 °C. Un cop sembrat i amb la placa ja tancada, fer moviments
suaus de rotacio 1 transl-lacié de la placa durant 1 minut.

Resultat:
El resultat del recompte de colonies s’expressara com a nimero de colonies de bacteris
aerobis totals / mL de mostra d’aigua en 48 hores o 72 hores.

Avaluar el contingut total de bacteris aerobis €s Util per controlar 1’eficacia dels
tractaments utilitzats particularment de coagulacid, filtracio i desinfeccio. Un recompte
total elevat, generalment avisa d’una presumpta contaminacio de bacteris estranys a
I’ecosistema.

Els bacteris patogens per ’home es desenvolupen a 37 °C, pero el coneixement de la
flora bacteriana total s’obtindra pel creixement a 37 °C i a 22 °C.
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