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Resumen

La miel es un producto natural elaborado por las abejas a partir del néctar de las flores o de secreciones
de plantas, que transforman, deshidratan y almacenan en los panales. Su composicion incluye azucares,
acidos organicos, enzimas, minerales, proteinas, compuestos fendlicos, entre otros. Desde el punto de
vista alimentario, es una fuente natural de energia rapida, con un perfil sensorial agradable, por ello, su
caracterizacion fisicoquimica es esencial para garantizar la transparencia en la cadena productiva y la
confianza del consumidor. El agua es un recurso esencial para la vida y un componente critico en
numerosos procesos bioldgicos, industriales y ambientales. Su disponibilidad, calidad y manejo
adecuado son fundamentales para garantizar la salud publica, la sostenibilidad ecoldgica y el desarrollo
econémico. Por lo que, el analisis fisicoquimico del agua permite evaluar su estado de conservacion, su
grado de contaminacién y su aptitud para diferentes usos, como el consumo humano, la agricultura, la
industria o su descarga al ambiente. Este manual operativo de andlisis constituye una guia técnica y
formativa que integra procedimientos normalizados y aplicables al analisis de dos matrices
fundamentales en los dmbitos alimentario y ambiental. A través de una estructura clara y detallada, el
manual ofrece métodos basados en Normas Mexicanas [NMX] y Normas Oficiales Mexicanas [NOM].

Objetivo Metodologia Contribucion
Evaluar la Recoleccion y o Garantizar la
calidad conservacion de 0 ﬁ calidad e
fisicoquimica de O muestras de acuerdo inocuidad de
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Abstract

Honey is a natural product produced by bees from the nectar of flowers or plant secretions, which they
transform, dehydrate, and store in honeycombs. Its composition includes sugars, organic acids, enzymes,
minerals, proteins, phenolic compounds, among others. From a food perspective, it is a natural source of
quick energy with a pleasant sensory profile; therefore, its physicochemical characterization is essential
to ensure transparency in the production chain and consumer confidence. Water, on the other hand, is an
essential resource for life and a critical component in numerous biological, industrial, and environmental
processes. Its availability, quality, and proper management are fundamental to ensuring public health,
ecological sustainability, and economic development. Thus, the physicochemical analysis of water makes
it possible to assess its conservation status, degree of contamination, and suitability for various uses such
as human consumption, agriculture, industry, or environmental discharge. This operational analysis
manual serves as a technical and educational guide that integrates standardized and applicable procedures
for analyzing two essential matrices in the food and environmental fields. Through a clear and detailed
structure, the manual presents methods based on Mexican Standards [NMX] and Official Mexican
Standards [NOM].

Objective Methodology Contribution
Evaluate the Sampling and o Ensure the quality
physicochemical preservation of 1] ﬁ and safety of
quality of honey O samples in accordance products
and waters with Officials o0
Identify Standards
parameters that Preparation of Compliance with
influence reagents and Official Mexican
safety and calibration of (L Standards and Gy
authenticity equipment Mexican Standards
Generate reliabl Execution of tests
information for ™ Support for public
. health and @
producers and Data analysis ﬁﬁﬁn o /]
consumers / consumer
P protection

Honey, Water, Physicochemical Parameters, Testing Methods



Introduccion

El andlisis fisicoquimico de productos naturales como la miel de abeja y recursos esenciales como el
agua constituye una herramienta clave para garantizar la calidad, autenticidad y seguridad de estos
materiales, asi como para cumplir con la legislacion vigente en materia alimentaria y ambiental. La
caracterizacion fisicoquimica, bromatoldgica de ambos compuestos permite no solo detectar posibles
contaminaciones o adulteraciones, sino también comprender su origen, estado de conservacion y aptitud
para el consumo humano o su disposicion adecuada [Ulloa, 2010].

Hoy en dia, la calidad y autenticidad de la miel son aspectos cruciales. Con el aumento de la
demanda global, también surgen preocupaciones sobre la adulteracion, la cual se realiza mediante la
adicion de jarabes de azlicar o la manipulacion de su composicion, y el procesamiento inadecuado que
puede degradar sus componentes beneficiosos, como las enzimas y el HMF [hidroximetilfurfural]. La
miel es un producto natural complejo y altamente valorado, es mucho mas que un simple edulcorante.
Su composicion unica, influenciada por el origen floral y la actividad de las abejas, le confiere
propiedades nutricionales, medicinales y organolépticas distintivas [Collantes, 2024].

Por ello, la NOM-004-SAG/GAN-2018 menciona que su analisis incluye parametros como
acidez, aztcares reductores, conductividad eléctrica, indice de diastasa, intensidad de color, proteinas y
solidos insolubles, los cuales permiten evaluar su frescura, calidad y autenticidad. Estos estudios son
fundamentales para garantizar la comercializacion de miel conforme a estandares nacionales e
internacionales, asi como para prevenir fraudes o pérdidas de valor comercial.

Por otro lado, el agua es un elemento fundamental e indispensable para la vida, es mucho mas
que una simple sustancia; es el solvente universal, el motor de los ecosistemas y el pilar sobre el que se
asientan todas las sociedades. Desde los vastos océanos que cubren nuestro planeta hasta las mintisculas
gotas de rocio, el agua se presenta en una diversidad de formas y cumple innumerables funciones, siendo
esencial para la supervivencia de plantas, animales y, por supuesto, la humanidad [Salazar, 2018].

Por lo que la NOM-127-SSA1-2021 nos dice que el agua en su forma natural, residual y residual
tratada requiere de un monitoreo constante para verificar su potabilidad, grado de contaminacion o
eficacia de procesos de tratamiento. Pardmetros como turbidez, demanda quimica de oxigeno [DQO],
sustancias activas al azul de metileno [SAAM], fluoruros, entre otros, permiten evaluar la presencia de
materia organica, detergentes, compuestos inorganicos y otros contaminantes de interés ambiental.

En cada capitulo del presente manual se abordan los fundamentos, métodos analiticos e
interpretaciones asociados a la evaluacion de la calidad de la miel y aguas naturales, residuales y
residuales tratadas. Permitiendo asi la caracterizacion de la autenticidad, frescura y origen botanico de la
miel y el monitoreo de la calidad del agua contribuyendo al cumplimiento normativo y a la proteccion
de la salud publica.


http://fuente.uan.edu.mx/publicaciones/01-04/2.pdf
https://doi.org/10.48204/synergia.v3n1.5093
https://agua.org.mx/wp-content/uploads/2020/10/227-04.pdf

Capitulo 1. Parametros fisicoquimicos en miel
Practica 1. Método de prueba para la determinacion de acidez
1. Introduccion

La acidez en la miel proviene de acidos organicos que se mantienen en equilibrio con sus lactonas y
algunos iones inorganicos [fosfatos, sulfatos, cloruros y nitratos]. Su principal fuente son las reacciones
enzimaticas que ocurren durante la maduracién y el almacenamiento. Esta caracteristica no solo protege
contra microorganismos, sino que también influye en su aroma y sabor, ademas de ofrecer efectos
antibacterianos y antioxidantes [Cavia, 2007].

La determinacion de la acidez se basa en una titulacion acido-base, en la que los iones hidrogeno
[H'] liberados por los acidos presentes en la miel reaccionan con una base fuerte, usualmente hidroxido
de sodio [NaOH]. El punto final de la titulacion se identifica mediante el uso del indicador fenolftaleina,
que vira de incoloro a rosado cuando alcanza un pH cercano a 8.3, indicando la neutralizacién de los
acidos presentes. La cantidad de NaOH consumida se emplea para calcular la acidez libre, expresada en
miliequivalentes por kilogramo [meq/kg] de miel [Bogdanov, 1999].

2. Objetivo

Establecer el método de prueba para la determinacion de acidez en miel.
2.1 Descripcion de la actividad

Determinar la acidez libre, lactonica y total presente en la miel.

3. Referencia normativa

NOM-004-SAG/GAN-2018. Produccion de miel y especificaciones.

4. Términos y definiciones

Acidez: Propiedad fisicoquimica que refleja la presencia de acidos orgédnicos naturales presentes en el
néctar de las flores o generados durante el procesamiento y almacenamiento de la miel.

Acidez lacténica: Acidos presentes en forma de lactonas, es decir, acidos organicos ciclicos no ionizados
que no se detectan inicialmente pero que se liberan al medio al ser neutralizados quimicamente.

Origen botanico: Especies vegetales de las cuales las abejas recolectan el néctar o secreciones dulces
para producir miel.

Miliequivalentes por kilogramo: Unidad de medida que indica la cantidad de sustancia capaz de
reaccionar quimicamente con otros compuestos, ajustada por su capacidad de carga [valencia], en un
kilogramo de muestra.

5. Materiales, equipo e instrumentos

- Balanza analitica con precision de 0.1 mg.
- Potencidmetro

- Buretade 25 mL

- Probeta de 100 mL

- Pipeta de 10 mL

- Vaso de precipitado de 250 mL

5.1. Reactivos

- Agua libre de CO>
- Acido clorhidrico [HCI]


https://doi.org/10.1016/j.foodchem.2005.10.019
https://www.apiservices.biz/documents/articulos-es/calidad_miel_de_abejas_y_estandares_de_control.pdf

- Hidréxido de sodio [NaOH]
6. Fase Pre-analitica
A. Recoleccion, Preservacion y Almacenamiento

Recolectar por lo menos 500 mL de muestra en frascos limpios y estériles. Conservar a temperatura
ambiente

B. Preparacion de las disoluciones de trabajo

Disolucion de acido clorhidrico [0.1 N]. Diluir 8.3 mL de acido clorhidrico concentrado 6 2.8
mL de acido sulfurico concentrado en 1L con agua destilada

- Disolucion de hidréxido de sodio [0.1 NJ]. Pesar aproximadamente y con precision 4.0 g de
hidréxido de sodio, disolver y diluir a 1 L con agua destila en vaso de 1L

C. Valoracion de las disoluciones de trabajo

- Valoracion del acido clorhidrico [0.1 N]. Pesar aproximadamente y con precision 0.026 5 g del
patron primario de carbonato de sodio, secado 105°C, afadir unos 25 mL de agua y unas gotas
de la disolucion de naranja de metilo, valorar con el acido hasta el vire del indicador [de amarillo
a rojo salmoén]. Calcular la normalidad del 4cido con la siguiente ecuacion:

41000

N=B*53 [1]

Donde: N=normalidad del acido usado, equivalentes/L
A= gramos de carbonato de sodio
B=mL de 4cido utilizados
53= gramos por equivalente de carbonato de sodio

- Valoracion del hidréxido de sodio [0.1 N]. Pesar aproximadamente y con precision 0.102 g de
biftalato de potasio secado a 105°C, afiadir unos 25 mL de agua y unas gotas de la disolucion de
fenolftaleina, titular con la disolucion de hidroxido de sodio hasta el vire del indicador [de
incoloro a rosa]. Calcular la normalidad del hidroxido con la siguiente ecuacion:

A

N=
B «204.2

x 1000 2]

Donde: N=es la normalidad del hidroxido de sodio, equivalentes/L
A= son los gramos de biftalato de potasio
B=son los mL de hidroxido de sodio utilizados
204.2= son los gramos por equivalente de biftalato de potasio.

D. Calibracién de equipos

Calibrar el potenciometro conforme al instructivo de operacion del equipo.

Calibrar balanza analitica conforme al instructivo de operacion del equipo.

7. Fase Analitica

A. Acondicionamiento de la muestra

No aplica

B. Pretratamiento de la muestra

Si la miel tiene granulos, meter el envase cerrado en bafio de agua, sin sumergirlo, y calentar durante 30

minutos a 40 °C, hasta que la miel se disuelva, es esencial agitar de vez en cuando. Tan pronto como la
muestra se disuelva, mezclar perfectamente y enfriar a temperatura ambiente.



C. Determinacion de acidez

Disolver 10 g de muestra en 75 ml de agua libre de carbonatos.
Sumergir el electrodo del potencidometro en la solucion y registrar el pH.
Valorar la soluciéon con NaOH 0.1 N hasta un pH de 8.5.

Adicionar 10 mL de NaOH 0.1 N.

Titular con HCI 0.1N hasta un pH de 8.3.

M

8. Fase Post-analitica

A. Resguardo de la muestra

Sin preservar y sin tiempo maximo de analisis.
B. Desecho de residuos quimicos

Desechar los residuos quimicos conforme al Procedimiento para el Manejo de Residuos Peligrosos
Vigente de la Coordinacion de Laboratorios.

Tabla 1

Clasificacion CRETI de la prueba de Acidez.
Técnica Residuo generado CRETI

Acido sulfuarico o 4acido clorhidrico [0.1 N]

Hidréxido de sodio [0.1 N]

Carbonato de sodio

Valoracion del acido Naranja de metilo Corrosivo

Acido clorhidrico o sulfarico [0.1 N]

Biftalato de potasio

Valoracion del hidroxido | Hidroxido de sodio [0.1 N] Toxico

Fenolftaleina

Prueba de acidez Corrosivo

Fuente: Elaboracion propia
C. Lavado de material

Lavar el material utilizado en la determinacién conforme al Procedimiento para el Aseguramiento de la
Calidad de los Resultados Analiticos.

9. Calculos

Calcular la acidez libre

(Vb — Vo) Nb x 1000]
— [3]

Acidez libre [meq/kg]| = [

Donde: Vb= mL consumidos de NaOH para alcanzar pH de 8.5.
Vo= mL consumidos de NaOH por 75 mL de agua para alcanzar pH de 8.5.
Nb= normalidad de NaOH.

P=peso de la muestra en gramos.1000= factor para convertir a meq/kg.

Calcular la acidez lactonica

(10 Nb—-VaxNa)x1000]
= [4]

Acidez lactonica [meq/kg] = [

Donde: Nb= normalidad de NaOH.
Va=mL gastados de HCI en la titulacion para alcanzar pH de 8.3.
Na= normalidad de HCI.
P=peso de la muestra en gramos.
1000= factor de conversion a meq/kg.



Calcular acidez total
Acidez total = Acidez libre + acidez lactonica [5]
10. Interpretacion de resultados

La NMX-F-036-NORMEX-2006, Alimentos, miel, especificaciones y métodos de prueba. Nos indica
los limites méaximos de acidez total de 40 meq/kg.

Sin embargo, algunas mieles sobrepasan estos limites debido al origen botanico del néctar y la
concentracion de azucares, por ejemplo, las multiflorales tropicales, de mangle o costera [Sanz Cervera
et al., 1994].

11. Interferencias

La variedad de flores produce miel con distintos perfiles de acidez.

Las mieles con mayor contenido de humedad son mas susceptibles a la fermentacion, lo que
provoca un aumento en la acidez.

12. Referencias
Basic
NMX-F-036-NORMEX-2006. Alimentos, miel, especificaciones y métodos de prueba.

NOM-002-SAG/GAN-2016. Actividades técnicas y operativas aplicables al Programa Nacional para
el Control de la Abeja Africana. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 05 de octubre del
2016.

NOM-001-SAG/GAN-2015. Sistema Nacional de Identificacion Animal para Bovinos vy
Colmenas. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 29 de mayo del 2015.

NOM-145-SCFI-2001.  Informacion  comercial-Etiquetado de miel en sus diferentes
presentaciones. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 23 de abril de 2001.

Bogdanov, S., Liilllmann, C., Martin, P., von der Ohe, W., Russmann, H., Vorwohl, G., ... Vit, P.
[1999]. Calidad de la miel y normas regulatorias internacionales. revision de la Comision Internacional

de la Miel. Bee World, 80/2], 61—69.

Cavia, M. M., Fernandez-Muino, M. A., Alonso-Torre, S. R., Huidobro, J. F., & Sancho, M. T. [2007].
Evolution of acidity of honeys from continental climates: Influence of induced granulation. Food
chemistry, 100[4], 1728-1733.

Sanz Cervera, S., Sanz Cervera, M. [1994]. Valores de acidez [libre, lactonica y total] y pH de las mieles
de la Rioja. Zubia, [12], 193-204.


doi:10.1051/apido:2004047
doi:10.1051/apido:2004047
https://doi.org/10.1016/j.foodchem.2005.10.019
https://dialnet.unirioja.es/descarga/articulo/110291.pdf
https://dialnet.unirioja.es/descarga/articulo/110291.pdf

13. Apéndice

[ Determinacion de acidez ]

Disolver 10 g de muestra en 75 mL de
agua

Mezclar y registrar pH

Valorar con NaOH 0.1N hasta un pH de
8.5. Registrar resultados.

Transferir 10 mL de NaOH 0.1N

Titular con HC1 0.1N hasta un pH de 8.3.
Registrar resultados.

Realizar calculos correspondientes

I
[ Fin del proceso ]

Figura 1
Diagrama del método de prueba para la determinacion de acidez

Fuente: Elaboracion propia
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Practica 2. Método de prueba para la determinacion de conductividad eléctrica
1. Introduccion
La conductividad eléctrica de la miel es una propiedad fisicoquimica que refleja su contenido de sales
minerales [cenizas], dcidos organicos y proteinas. Esta propiedad se relaciona directamente con el origen
botanico de la miel, siendo significativamente mayor en mieles de mielada y algunas mieles oscuras
florales, en comparacion con las mieles claras de néctar [Zivkov, 2018].

La determinacién de la conductividad eléctrica se basa en la capacidad de una solucion acuosa de
miel para conducir corriente eléctrica. Esta capacidad depende de la concentracion de iones disueltos en
la solucion, los cuales permiten el paso de electricidad entre los electrodos sumergidos en la muestra. El
valor obtenido se expresa en milisiemens por centimetro [mS/cm] [Bogdanov, 1999].

2. Objetivo

Establecer el método de prueba para la determinacion de conductividad eléctrica en miel.
2.1. Descripcion de la actividad

Determinar la conductividad eléctrica presente en la miel.

3. Referencia normativa

NOM-004-SAG/GAN-2018. Produccion de miel y especificaciones.

4. Términos y definiciones

Origen botanico: Especies vegetales de las cuales las abejas recolectan el néctar o secreciones dulces
para producir miel.

Miel de mielada: Miel que producen las abejas a partir del exudado azucarado que ciertos insectos
depositan sobre hojas, tallos o cortezas de arboles.

Electrodo: Conductor eléctrico que permite el intercambio de electrones entre un sistema externo y un
medio quimico o fisico, como una solucion, un gas o un sélido.

Milisiemens: Unidad de conductancia eléctrica que indica que tan bien un material conduce la
electricidad.

5. Materiales, equipos e instrumentos

- Balanza analitica con precision de 0.1 mg.
- Bafio Maria

- Conductimetro

- Vaso de precipitado de 250 mL

- Probeta de 100 mL

5.1 Reactivos

Agua libre de CO2 o mili-Q
6. Fase Pre-analitica
A] Recoleccion, Preservacion y Almacenamiento

Recolectar por lo menos 500 mL de muestra en frascos limpios y estériles. Conservar a temperatura
ambiente.


https://doi.org/10.46784/e-avm.v11i1.20
https://www.apiservices.biz/documents/articulos-es/calidad_miel_de_abejas_y_estandares_de_control.pdf
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B] Preparacion de las disoluciones de trabajo
No aplica

C] Valoracion de las disoluciones de trabajo
No aplica

D] Calibracion de equipos

Calibrar el conductimetro utilizando soluciones estdndar de conductividad conocidas, siguiendo las
instrucciones del fabricante.

Calibrar la balanza analitica conforme al instructivo de operacion del equipo.

7. Fase analitica

A] Acondicionamiento de la muestra

Dejar que la muestra alcance una temperatura de 20°C antes de iniciar el analisis.
B] Pretratamiento de la muestra

Realizar una disoluciéon de la muestra al 20% con agua destilada o mili-Q.

C] Determinacion de conductividad eléctrica

1. Verificar que la temperatura de la solucion esté a 20°C. Utilizar un bafio de agua si es necesario para
ajustar la temperatura.

2. Introducir el electrodo del conductimetro en la disolucion acuosa de miel.

3. Esperar a que la lectura se estabilice.

4. Registrar el valor de la conductividad eléctrica en milisiemens por centimetro [mS/cm].

8. Fase Post-analitica

A] Resguardo de la muestra

Sin preservar y sin tiempo méaximo de analisis.
B] Desecho de residuos quimicos

No aplica

C] Lavado de material

Lavar el material utilizado en la determinacion conforme al Procedimiento para el Aseguramiento de la
Calidad de los Resultados Analiticos.

9. Calculos
No aplica
10. Interpretacion de resultados

La NOM-004-SAG/GAN-2018, Produccion de miel y especificaciones. Nos indica el limite maximo de
conductividad eléctrica de 0.8 mS/cm.
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11. Interferencias
Agua no destilada o con sales disueltas alteran la lectura de la conductividad.

Las variaciones en la acidez pueden modificar la ionizacion de ciertos compuestos, afectando la
conductividad.

La temperatura debe de ser de 20°C, las variaciones altas o bajas generan lecturas incorrectas.
12. Referencias
Basic
NMX-F-036-NORMEX-2006. Alimentos, miel, especificaciones y métodos de prueba.
NOM-002-SAG/GAN-2016. Actividades técnicas y operativas aplicables al Programa Nacional para
el Control de la Abeja Africana. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 05 de octubre del

2016.

NOM-001-SAG/GAN-2015. Sistema Nacional de Identificacibon Animal para Bovinos 'y
Colmenas. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 29 de mayo del 2015.

NOM-145-SCFI-2001.  Informacion  comercial-Etiquetado de miel en sus diferentes
presentaciones. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 23 de abril de 2001.

Bogdanov, S., Liilllmann, C., Martin, P., von der Ohe, W., Russmann, H., Vorwohl, G., ... Vit, P.
[1999]. Calidad de la miel y normas regulatorias internacionales. revision de la Comision Internacional

de la Miel. Bee World, 80/2], 61—69.

Zivkov-Balo§, M., Popov, N., Vidakovié, S., Ljubojevié-Peli¢, D., Peli¢, M., Mihaljev, Z., & Jaksié, S.
[2018]. Electrical conductivity and acidity of honey.

13. Apéndice

Conductividad eléctrica ’

Ajustar temperatura a 20°C

Introducir electrodo y esperar
lectura

Registrar el valor de la
conductividad

‘ Fin del proceso ’

Figura 2

Diagrama del método de prueba para la determinacion de conductividad eléctrica
Fuente: Elaboracion propia



doi:10.1051/apido:2004047
doi:10.1051/apido:2004047
https://doi.org/10.46784/e%20avm.v11i1.20
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Practica 3. Método de prueba para la determinacion de azucares reductores
1. Introduccion

Los azucares reductores son aquellos que poseen un grupo carbonilo libre capaz de reducir agentes
oxidantes. En la miel, estos corresponden principalmente a la glucosa y la fructosa, que constituyen mas
del 65% de su composicion. La medicion de estos azucares es fundamental para evaluar la pureza,
frescura y autenticidad de la miel, ya que los niveles se ven afectados por la adulteracion con jarabes,
fermentacion o envejecimiento [Ulloa, 2010].

El analisis se basa en la capacidad reductora de los azucares frente a soluciones alcalinas de cobre
[II], como el reactivo de Fehling. En medio alcalino caliente, los azucares reductores convierten los iones
Cu?* en oxido cuproso [Cu20], el cual precipita como un sélido rojo o anaranjado. La cantidad de cobre
reducido se puede cuantificar por titulacion volumétrica, y los resultados se expresan como porcentaje
de azucares reductores, en general como glucosa, sobre el peso de la miel [Garcia, 2019].

2. Objetivo

Establecer el método de prueba para la determinacion de azucares reductores en miel.
2.1. Descripcion de la actividad

Determinar la cantidad de azucares reductores presentes en la miel.

3. Referencia normativa

NOM-004-SAG/GAN-2018. Produccion de miel y especificaciones.

4. Términos y definiciones

Solucion madre: Solucion de referencia preparada con exactitud, la cual sirve para obtener otras
soluciones de menor concentracion.

Solucion de trabajo: Solucion diluida que se prepara a partir de una solucion madre y se utiliza
directamente en un procedimiento experimental o analisis.

Titulacion: Técnica cuantitativa de analisis quimico que se utiliza para determinar la concentracion
desconocida de una sustancia en una solucion, mediante la adicidon controlada de otra solucién de
concentracion conocida hasta que ocurre una reaccion completa indicada generalmente por un cambio
de color.

5. Materiales, equipos e instrumentos

- Parrilla eléctrica con control de temperatura.
- Balanza analitica con precision de 0.1 mg.

- Matraz aforado de 500 mL

- Matraz aforado de 250 mL

- Matraz aforado de 100 mL

- Probeta de 100 mL

- Pipeta de 5 mL

5.1 Reactivos

- Fehling A

- Fehling B

- Soluciéon madre de azucar invertido
- Solucioén de trabajo [2.5 mg/mL]

- Fenolftaleina

- Azul de metileno 1%


http://fuente.uan.edu.mx/publicaciones/01-04/2.pdf
https://zaguan.unizar.es/record/86883
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- Acido clorhidrico
- Hidroxido de sodio

6. Fase Pre-analitica
A] Recoleccion, Preservacion y Almacenamiento

Recolectar por lo menos 500 mL de muestra en frascos limpios y estériles. Conservar a temperatura
ambiente.

B] Preparacion de las disoluciones de trabajo

- Fehling A. Disolver 34.639 g de sulfato de cobre [II] pentahidratado [CuSO4 - SH>0] en 200 mL
de H>O y aforar a 500 mL de H>O.

- Fehling B. Disolver 173 g de tartrato de sodio y potasio tetrahidratado [KNaC4H4Os - 4H>O] y
50g de hidréxido de sodio [NaOH] en 200 mL de H,O y aforar a 500 mL de H»O [dejar reposar
2 dias y filtrar con lana de vidrio en un frasco &mbear].

- Solucion Madre de Azucar Invertido [10 mg/mL]. Pesar 5 g de sacarosa y transferir a un matraz
aforado de 500 mL, afiadir 2.5 mL de acido clorhidrico concentrado [HCI], vertir 100 mL de H>O
destilada. Agitar y dejar 3 dias en oscuridad a temperatura ambiente. Aforar a 500 mL y agitar.

- Solucion de trabajo [2.5 mg/mL]. Medir 62.5 mL de soluciéon madre y transferir a un matraz
aforado de 250 mL, agregar 2 gotas de fenolftaleina y neutralizar con NaOH al 20% hasta un vire
rosa, usar HCI IN para ajustar el color a incoloro, aforar a 250 mL, agitar y etiquetar.

C] Valoracion de las disoluciones de trabajo

No aplica

D] Calibracion de equipos

Calibrar la balanza analitica conforme al instructivo de operacion del equipo.
7. Fase analitica

A] Acondicionamiento de la muestra

No aplica

B] Pretratamiento de la muestra

1. Pesar en un matraz de 250 mL 5 g de muestra.

2. Agregar 150 mL de H,O a 60°C y agitar.

3. Enfriar a temperatura ambiente.

4. Transferir a un matraz aforado de 250 mL y mezclar.

5. Filtrar con papel filtro Whatman, descartar los primeros 25 mL y seguir filtrando.

6. Recoger el filtrado y transferir 50 mL en un matraz aforado de 100 mL, afiadir 2.5 mL de HCl
concentrado y dejar reposar 24 horas.

7. Agregar 2 gotas de fenolftaleina y neutralizar con NaOH 20%, hasta un vire de color rosa.

8. Agregar gotas de HCI 1N hasta que desaparezca el color rosa.

9. Aforar a 100 mL con H>O destilada y rotular como muestra final.

C] Determinacién de azucares reductores
Titulacion del blanco
1. Transferir 5 mL de Fehling A en un matraz de 250 mL y afiadir 5 mL de Fehling B.

2. Afadir 30 mL de H2O y calentar en la placa de calentamiento, afiadir un agitador magnético,
titular con la solucidn de trabajo y anotar el gasto.
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3. Durante el calentamiento el color de la solucion cambiard a naranja marrén, dejar en ebullicion
2 minutos.

4. Agregar 4 gotas de azul de metileno al 1%, mantener agitacion.

5. Continuar agregando gotas de solucion de trabajo de 3 a 5 segundos por gota, detener hasta llegar
al color naranja como antes de agregar el azul de metileno.

6. Anotar el gasto de la solucion de trabajo.

Titulacion de la muestra

1. Transferir 5 mL de Fehling A y 5 mL de Fehling B en un matraz de 250 mL.

2. Anadir 5 mL de la muestra, 50 mL de H,O destilada al matraz.

3. Llevar a la placa de calentamiento, esperar el cambio de color a naranja marron.

4. Anadir 4 gotas de azul de metileno al 1%, mientras ebulla iniciar con la titulaciéon con solucion
de trabajo, hasta llegar al vire naranja marron.

5. Anotar el gasto total.

8. Fase Post-analitica

A] Resguardo de la muestra

Sin preservar y sin tiempo maximo de analisis.
B] Desecho de residuos quimicos

Desechar los residuos quimicos conforme al Procedimiento para el Manejo de Residuos Peligrosos
Vigente de la Coordinacion de Laboratorios.

Tabla 2
Clasificacion CRETI de la prueba de Azucares reductores
Técnica Residuo generado CRETI
Fehling A
Fehling B
Azucar invertido

Prueba de Azucares

Fenolftaleina Toxico
reductores

Azul de metileno [1%]
Acido clorhidrico
Hidroxido de sodio [20%]

Fuente: Elaboracion propia

C] Lavado de material

Lavar el material utilizado en la determinacion conforme al Procedimiento para el Aseguramiento de la
Calidad de los Resultados Analiticos.

9. Calculos

(B—S)*C+250+100+100 [6]

Total AztGcar =
WV 50

Donde: B= Gasto del blanco
S= Gasto de la muestra
C= Concentracion de trabajo
W= Peso de la muestra
V= Volumen utilizado para la titulacién

10. Interpretacion de resultados

La NMX-F-036-NORMEX-2006, Alimentos, miel, especificaciones y métodos de prueba. Nos indica
los limites minimos de azucar reductor total de 60%.
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11. Interferencias

La adicion de jarabes de alta fructosa, glucosa o jarabes invertidos puede influenciar los resultados
aumentando los niveles de azlicar reductor.

Un tratamiento térmico excesivo puede causar la degradacion y caramelizacion de los azucares,
afectando directamente su capacidad de reduccion.

12. Referencias
NMX-F-036-NORMEX-2006. Alimentos, miel, especificaciones y métodos de prueba.

NOM-002-SAG/GAN-2016. Actividades técnicas y operativas aplicables al Programa Nacional para
el Control de la Abeja Africana. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 05 de octubre del
2016.

NOM-001-SAG/GAN-2015. Sistema Nacional de Identificacibon Animal para Bovinos 'y
Colmenas. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 29 de mayo del 2015.

NOM-145-SCFI-2001.  Informacion  comercial-Etiquetado de miel en sus diferentes
presentaciones. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 23 de abril de 2001.

Garcia Martin, L. [2019]. Evaluacion de la calidad de muestras de mieles aragonesas. Universidad
Zaragosa. Facultad de Veterinaria.

Ulloa, J. A., Mondragén, P. M., Rodriguez, R., Resendiz, J. A., & Rosas, P. [2010]. La miel de abejay
su importancia. CONACYT.

13. Apéndice

[ Azucares reductores ]

Pretratamiento

de la muestra

Procedimiento del Procedimiento de la
blanco muestra
[ [
Transferir 5 ml. de Fehling A Transferir 3 mL de Fehling A
¥ 3 mlL de Fehlingc B a un v 3 mL de Fehling B a un
matraz de 230 mL. matraz de 230 mL.
[ |
Adfiadir 30 mL de H10. Afiadir 30 mL de H2Oy 5 mlL
de muestra.

Calentar en placa de calentamiento y agregar
agitador magnético

Titular con solucion de trabajo hasta un cambio de
color a naranja marron, anotar gasto. Ebullir por 2

Agregar I gotas de azul de metileno al 1%,
continuar titulacion, detener hasta llegar a un color
naranja marrds, anotar gasto

Realizar cilculos

min.

Figura 3

Diagrama del método de prueba para la determinacion de azucares reductores



https://doi.org/10.46784/e%20avm.v11i1.20
http://fuente.uan.edu.mx/publicaciones/01-04/2.pdf
http://fuente.uan.edu.mx/publicaciones/01-04/2.pdf
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Practica 4. Método de prueba para la determinacion de indice de diastasa
1. Introduccion

El indice de diastasa es una medida de la actividad de la enzima amilasa, conocida también como diastasa,
presente de forma natural en la miel, principalmente aportada por las abejas. Esta enzima cataliza la
hidrolizaciéon del almidon en azucares mas simples [dextrinas y maltosa]. Su actividad es un indicador
de frescura y calidad de la miel, ya que la diastasa se inactiva progresivamente con el tiempo, por
almacenamiento inadecuado o por tratamientos térmicos excesivos. [Bogdanov, 1999].

La determinacion del indice de diastasa se basa en la velocidad de descomposicion del almidon
por la diastasa contenida en una solucion de yodo yodurado que forma un complejo azul con el almidon.
A medida que la enzima lo degrada, el color azul disminuye hasta desaparecer. El tiempo que tarda en
desaparecer el color azul se utiliza para calcular el indice de diastasa, que se expresa como el nimero de
Schade, correspondiente a la cantidad de enzima capaz de descomponer 0.01 g de almidon por hora a
40°C [Ulloa, 2022].

Las mieles frescas sin calentar suelen tener valores de indice de diastasa superiores a 8, mientras
que el valor inferior puede indicar tratamiento térmico o envejecimiento, aunque en algunos casos
naturales, como la miel de citricos, los valores pueden ser bajos de origen.

2. Objetivo

Establecer el método de prueba para la determinacion de indice de diastasa en miel.
2.1. Descripcion de la actividad

Determinar el indice de diastasa presente en la miel.

3. Referencia normativa

NOM-004-SAG/GAN-2018. Produccion de miel y especificaciones.

4. Términos y definiciones

Hidrolizacion: Reaccion quimica en la que una molécula se rompe al reaccionar con una molécula de
agua.

Catalizacion: Proceso mediante el cual se aumenta la velocidad de una reaccidon quimica gracias a la
presencia de un catalizador, que actia disminuyendo la energia de activacion necesaria para que la
reaccion ocurra.

Miel de citricos: Miel monofloral elaborada principalmente a partir del néctar de flores de arboles
citricos como naranjo, limén, mandarino, etc.

Numero de Schade: Unidad que mide la actividad enzimatica de la diastasa presente en la miel.
Absorbancia: Medida que indica cuanto de la luz que pasa de una sustancia es absorbida por ella.

Curva de calibracion: Herramienta grafica que se utiliza para determinar la concentracion de una
sustancia desconocida en una muestra, comparandola con una serie de estdndares conocidos.

5. Materiales, equipos e instrumentos

- Bafio Maria

- Balanza analitica con precision de 0.1 mg
- Espectrofotometro

- Matraz aforado de 50 mL

- Matraz aforado de 100 mL


https://www.apiservices.biz/documents/articulos-es/calidad_miel_de_abejas_y_estandares_de_control.pdf
https://hdl.handle.net/20.500.14001/68794
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Matraz aforado de 25 mL
Pipeta de 2 mL

Pipeta de 1 mL

Probeta de 100 mL

Celdas para Espectrofotometro

Reactivos

Acetato de Sodio
Cloruro de Sodio
Almidén

Yodo

Yoduro de Potasio

Fase Pre-analitica

A] Recoleccion, Preservacion y Almacenamiento

Recolectar por lo menos 500 mL de muestra en frascos limpios y estériles. Conservar a temperatura
ambiente.

B] Preparacion de las disoluciones de trabajo

Disolucion de Acetato [pH 5.3]. Pesar 8.7 gr de Acetato de Sodio, disolver en 40 mL de agua
destilada en un matraz de 50 mL y afiadir 1.05 mL de Acido Acético Glacial y aforar. Colocar
en un frasco ambar.

Disolucion de Cloruro de Sodio [0.5 M]. Pesar 1.45 gr de NaCl, disolver en 10 mL de agua
destilada en un matraz de 50 mL y aforar. Colocar en un frasco &mbar. Realizar esta solucion en
dia del anélisis.

Disolucion de almidon al 1%. Pesar 0.5 gr de almidon en un matraz de 50 mL y aforar. Poner
a ebullir y dejar a enfriar hasta llegar a una temperatura de 40°C.

Disolucion primaria de Yodo. Pesar 0.44 gr de Yodo, disolver en 1.5 mL de agua destilada en
un matraz de 50 mL, afiadir 1.1 gr de Yoduro de Potasio y aforar.

Disolucion Yodo [0.007 NJ. Pesar 4 gr de Yoduro de Potasio y disolver en 8§ mL de agua
destilada en un matraz de 100 mL, afadir 1 mL de la solucidon primaria de Yodo y aforar.
Realizar esta solucion el dia del anélisis.

C] Valoracion de las disoluciones de trabajo

No aplica

D] Preparacion de curva de calibracion

1.

(98]

Diluir 5 mL de disolucion de almidoén al 1% en 10 mL de solucion de miel y dejar reaccionar por
5 minutos a 40°C.

En el transcurso de la reaccion tomar cada minuto 1 mL de la disolucion, transferir en un matraz
y adicionar 10 mL de disolucion de Yodo 0.007 N.

Mezclar y diluir a un volumen de 20 mL.

Medir absorbancia a 600 nm hasta una lectura de 0.235.



Tabla 3

Curva de calibracion de Indice de Diastasa

Disolucion . .
. . almidoén 1% DRITEON | ADERa AL Absorbancia
Patron Minuto + solucié de Yodo en mL con 600
solucion a nm

miel en mL mL 2=

1 1 1 10 9

2 2 1 10 9

3 3 1 10 9

4 4 1 10 9

5 5 1 10 9

Fuente: Elaboracion propia

Se considera que la curva es vélida y se procede a preparar y leer las muestras cuando tiene un R?
de 0.99.

E] Calibracion de equipos

Calibrar el espectrofotometro conforme al instructivo de operacion del equipo.

Calibrar la balanza analitica conforme al instructivo de operacién del equipo.
7. Fase analitica

A] Acondicionamiento de la muestra

No aplica

B] Pretratamiento de la muestra

Pesar 5 gr de muestra.

Disolver con 10 o 15 mL de agua destilada.

Adicionar 2.5 mL de Regulador de Acetato
Transferir a un matraz aforado de 25 mL con 1.5 mL de NaCl 0.5 M y aforar.

=

C] Determinacion de indice de diastasa

I. Diluir 5 mL de disolucion de almidén al 1% en 10 mL de solucion de miel y dejar reaccionar por
5 minutos a 40°C.

2. En el transcurso de la reaccion tomar cada minuto 1 mL de la disolucidn, transferir en un matraz
y adicionar 10 mL de disolucién de Yodo 0.007 N.

3. Mezclar y diluir a un volumen de 20 mL.

4, Medir absorbancia a 600 nm hasta una lectura de 0.235.

8. Fase Post-analitica

A] Resguardo de la muestra

Sin preservar y sin tiempo maximo de analisis.
B] Desecho de residuos quimicos

Desechar los residuos quimicos conforme al Procedimiento para el Manejo de Residuos Peligrosos
Vigente de la Coordinacion de Laboratorios.
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Tabla 4
Clasificacion CRETI de la prueba de indice de diastasa

Técnica Residuo generado CRETI
Acetato [pH 5.3]
Prueba de Indice de Cloruro de sodio [0.5 M] Téxico
Diastasa Almidén [1%]
Yodo [0.007 N]

Fuente: Elaboracion propia
C] Lavado de material

Lavar el material utilizado en la determinacion conforme al Procedimiento para el Aseguramiento de la
Calidad de los Resultados Analiticos.

8. Calculos

Calcular el tiempo de reaccion correspondiente a la absorbancia 0.235 en minutos empleando la siguiente
ecuacion.

Y=mX+b [7]

Donde: Y= es la absorbancia.
m= es la pendiente.
b= es la ordenada al origen.
X= es el tiempo de reaccion.

Para calcular el indice de diastasa utilizar la siguiente ecuacion.

p =32 [8]

t

Donde: ID= Indice de diastasa.
t= Tiempo de reaccion calculado anteriormente.

10. Interpretacion de resultados
La NMX-F-036-NORMEX-2006, Alimentos, miel, especificaciones y métodos de prueba. Y la NOM-
004-SAG/GAN-2018, Produccion de miel y especificaciones. Nos indican los limites de indice de
diastasa en general de 8 unidades Schade minimo.
11. Interferencias
El pH 6ptimo para realizar esta prueba es de 5.3 — 5.5.
Las soluciones mal preparadas o caducadas pueden alterar la reaccion enzimatica.
12. Referencias
Basic
NMX-F-036-NORMEX-2006. Alimentos, miel, especificaciones y métodos de prueba.
NOM-002-SAG/GAN-2016. Actividades técnicas y operativas aplicables al Programa Nacional para

el Control de la Abeja Africana. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 05 de octubre del
2016.
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NOM-001-SAG/GAN-2015. Sistema Nacional de Identificacion Animal para Bovinos y
Colmenas. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 29 de mayo del 2015.

NOM-145-SCFI-2001.  Informacién  comercial-Etiquetado de miel en sus diferentes
presentaciones. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 23 de abril de 2001.

Bogdanov, S., Liillmann, C., Martin, P., von der Ohe, W., Russmann, H., Vorwohl, G., ... Vit, P.
[1999]. Calidad de la miel y normas regulatorias internacionales: revision de la Comision Internacional

de la Miel. Bee World, 8§0[2], 61-69.

Ulloa F., P. [2022]. Metodologias para la determinacion de parametros fisicoquimicos y de calidad en
miel. Santiago, Chile: Instituto de Investigaciones Agropecuarias. 20 p.

13. Apéndice

[ Indice de I:Fastasa ]

Pretratamiento
de la muestra

Diluir 5 mL de solucion de almidon al 1%
en 10 mlL de zolucion de miel
I

Diejar reaccionar 3 min. a 40°C

|
Tomar cada 1 min. 1 ml de la disolucion
v adicionar 10 ml de Yodo 0.007 N.

Mezclar v diluir a 20 mL.

1
Medir abzsorbancia a 600 nm haszta una
lectura de 0.233.

Eealizar los cileulos correspondientes

[ Fin del proceso ]

Figura 4
Diagrama del método de prueba para la determinacion de indice de diastasa



doi:10.1051/apido:2004047
doi:10.1051/apido:2004047
https://hdl.handle.net/20.500.14001/68794
https://hdl.handle.net/20.500.14001/68794
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Practica 5. Método de prueba para la determinacion de intensidad de color
1. Introduccion
La intensidad de color de la miel es un pardmetro fisico importante para su clasificacion comercial,
identificacion floral y evaluacion de calidad. El color de la miel varia naturalmente desde casi incoloro
hasta ambar oscuro, dependiendo de su origen botanico, contenido de minerales, compuestos fendlicos,
flavonoides y grado de oxidacion [Funes, 2014].

La determinacién de la intensidad de color se realiza mediante espectrofotometria, midiendo la
absorbancia de una solucion de miel a una longitud de onda a 635 nm. Este valor se expresa en milimetros
[mm] segun la escala de Pfund, que es un estandar internacional utilizado para clasificar mieles segun su
tonalidad [Bogdanov, 2004].

2. Objetivo

Establecer el método de prueba para la determinacion de intensidad de color en miel.
2.1. Descripcion de la actividad

Determinar la intensidad del color presente en la miel.

3. Referencia normativa

NOM-004-SAG/GAN-2018. Produccion de miel y especificaciones.

4. Términos y definiciones

Origen botanico: Especies vegetales de las cuales las abejas recolectan el néctar o secreciones dulces
para producir miel.

Flavonoides: Compuestos fendlicos naturales que las abejas incorporan desde el néctar y el polen de las
flores a la miel. Forman parte del grupo de antioxidantes y son responsables de muchas propiedades

bioactivas de la miel, como su capacidad antioxidante, antiinflamatoria y antimicrobiana.

Absorbancia: Medida que indica cuanto de la luz que pasa a través de una sustancia es absorbida por
ella.

Solucion acuosa: Mezcla homogénea en la que el agua actia como disolvente.
5. Materiales, equipos e instrumentos
- Balanza analitica con precision de 0.1 mg.
- Espectrofotometro
- Matraz de 50 mL
- Celdas para Espectrofotometro
5.1 Reactivos
- Agua destilada
6. Fase Pre-analitica

A] Recoleccion, Preservacion y Almacenamiento

Recolectar por lo menos 500 mL de muestra en frascos limpios y estériles. Conservar a temperatura
ambiente.

B] Preparacion de las disoluciones de trabajo


https://bdigital.uncu.edu.ar/17359
http://dx.doi.org/10.1051/apido:2004047
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No aplica

C] Valoracion de las disoluciones de trabajo

No aplica

D] Calibracion de equipos

Calibrar el espectrofotometro conforme al instructivo de operacion del equipo.
Calibrar la balanza analitica conforme al instructivo de operacion del equipo.
7. Fase analitica

A] Acondicionamiento de la muestra

No aplica

B] Pretratamiento de la muestra

1. Pesar 10 g de muestra en un matraz de 50 mL
2. Afadir 20 mL de agua
3. Mezclar hasta que la miel se disuelva completamente formando una solucion acuosa al 50%

C] Determinacion de intensidad de color

1. Transferir la solucion de miel a una celda de espectrofotometro
2. Medir la absorbancia de la solucion a 635 nm.
3. Registrar el valor de la absorbancia.

8. Fase Post-analitica

A] Resguardo de la muestra

Sin preservar y sin tiempo méaximo de analisis.
B] Desecho de residuos quimicos

No aplica

C] Lavado de material

Lavar el material utilizado en la determinacion conforme al Procedimiento para el Aseguramiento de la
Calidad de los Resultados Analiticos.

9. Calculos

Consultar la correlacion especifica entre la absorbancia y los valores en la escala Pfund para obtener el
color de la miel.

mm Pfund = —38.7 + (371.39 = Absg3s) [9]
10. Interpretacion de resultados

La NOM-004-SAG/GAN-2018, Produccion de miel y especificaciones. Establece los limites para
determinar el color de la miel.
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Tabla 5
Determinacion de Intensidad de color

Escala [Pfund] Color

0-8 mm Blanco agua
9—-17 mm Extra blanco

18 — 34 mm Blanco

35 - 48 mm Ambar extra claro
49 — 83 mm Ambar claro

84 — 114 mm Ambar

> 114 mm Ambar oscuro

Fuente: NOM-004-SAG/GAN-2018
11. Interferencias

El mal almacenamiento provoca una oxidacién debido a la exposicion prolongada a la luz y las altas
temperaturas ocasionan un cambio en la tonalidad de la miel.

La conductividad eléctrica elevada ocasiona que la miel tenga una tonalidad mas oscura afectando
la medicion objetiva del color.

12. Referencias
Basic
NMX-F-036-NORMEX-2006. Alimentos, miel, especificaciones y métodos de prueba.

NOM-002-SAG/GAN-2016. Actividades técnicas y operativas aplicables al Programa Nacional para
el Control de la Abeja Africana. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 05 de octubre del
2016.

NOM-001-SAG/GAN-2015. Sistema Nacional de Identificacion Animal para Bovinos vy
Colmenas. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 29 de mayo del 2015.

NOM-145-SCFI-2001.  Informacion  comercial-Etiquetado de miel en sus diferentes
presentaciones. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 23 de abril de 2001.

Bogdanov, S., Liilllmann, C., Martin, P., von der Ohe, W., Russmann, H., Vorwohl, G., ... Vit, P.
[1999]. Calidad de la miel y normas regulatorias internacionales: revision de la Comision Internacional

de la Miel. Bee World, 80/2], 61—69.

Funes, B. O. E. [2014]. Caracterizacion fisico-quimica y comparacion de las mieles producidas en los
diversos oasis de Mendoza-Argentina [Doctoral dissertation, Universidad Nacional de Cuyo. Facultad
de Ciencias Agrarias].


doi:10.1051/apido:2004047
doi:10.1051/apido:2004047
https://bdigital.uncu.edu.ar/17359
https://bdigital.uncu.edu.ar/17359

13. Apéndice

[ Intensidad de color ]

Pretratamiento
de la muestra

Transferir la solucion de miel a una
celda de espectrofotometro

Medir la absorbancia de la solucion a

633 nm.

Fegistrar el valor de la absorbancia.

I
Eealizar los caleulos correspondientes.

|
Fin del proceso

Figura §
Diagrama del método de prueba para la determinacion de intensidad de color

25



26
Practica 6. Método de prueba para la determinacion de solidos insolubles
1. Introduccion
Los solidos insolubles en agua presentes en la miel corresponden a impurezas como particulas de cera,
restos de abejas, polen no disuelto, tierra, fibras vegetales, entre otros materiales no disueltos que no
forman parte de la composicion natural de la miel. Su presencia en exceso es un indicador de deficiencias
en el proceso de colado, filtracion o manipulacién durante la extraccion y envasado, lo cual afecta la
calidad higiénica y comercial del producto [Navarro, 2021]

La determinacion de estos solidos se basa en la disolucion completa de una muestra de miel en
agua caliente para liberar las impurezas insolubles, las cuales son posteriormente separadas por filtracion.
Luego el filtro con el residuo se seca nuevamente en estufa a 100-105°C, y la diferencia de peso
corresponde al contenido de solidos insolubles, expresado como porcentaje respecto al peso original de
la miel [Fattori, 2004]

2. Objetivo

Establecer el método de prueba para la determinacion de solidos insolubles en miel.
2.1. Descripcion de la actividad

Determinar los solidos insolubles presentes en la miel.

3. Referencia normativa

NOM-004-SAG/GAN-2018. Produccion de miel y especificaciones.

4. Términos y definiciones

Filtracion: Proceso fisico mediante el cual se separan los solidos insolubles de la miel disuelta en agua.

Secado a peso constante: Técnica que consiste en eliminar la humedad del residuo insoluble mediante
calor controlado hasta que su peso no varie entre mediciones consecutivas.

Residuo insoluble: Material seco, no volatil, que permanece en el filtro tras la disolucion de la miel en
agua y su posterior filtracion.

5. Materiales, equipos e instrumentos

- Balanza analitica con precision de 0.1 mg.

- Parrilla eléctrica con control de temperatura.
- Vaso de precipitado de 250 mL

- Crisol con un tamafo de poro de 15 a 40 um
5.1 Reactivos

- Agua destilada

6. Fase Pre-analitica

A] Recoleccion, Preservacion y Almacenamiento

Recolectar por lo menos 500 mL de muestra en frascos limpios y estériles. Conservar a temperatura
ambiente.

B] Preparacion de las disoluciones de trabajo

No aplica


https://e-gnosis.udg.mx/index.php/inocuidad/article/view/222
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C] Valoracion de las disoluciones de trabajo

No aplica

D] Calibracion de equipos

Calibrar la balanza analitica conforme al instructivo de operacion del equipo.
7. Fase analitica

A] Acondicionamiento de la muestra

No aplica

B] Pretratamiento de la muestra

No aplica

C] Determinacion de solidos insolubles

1. Pesar 20 g de muestra en un vaso de precipitado de 250 mL.

2. Afadir 200 mL de agua a 80°C.

3. Mezclar hasta que la miel se disuelva completamente en el agua.

4. Filtrar la solucion utilizando un crisol de vidrio con un tamafio de poro de 15 a 40 um a peso
constante y previamente pesado.

5. Lavar cuidadosamente el solido insoluble retenido en el crisol con abundante agua a 80°C para
remover el azlcar.

6. Llevar el crisol con el solido insoluble a la estufa y secar a 135°C durante 1 hora.

7. Pasar el crisol a un desecador por 30 min.

8. Pesar el crisol con el solido insoluble.

8. Fase Post-analitica

A] Resguardo de la muestra

Sin preservar y sin tiempo méaximo de analisis.
B] Desecho de residuos quimicos

No aplica

C] Lavado de material

Lavar el material utilizado en la determinacion conforme al Procedimiento para el Aseguramiento de la
Calidad de los Resultados Analiticos.

9. Calculos
Utilizar la siguiente formula para calcular el porcentaje de solido insoluble:

% sdlido insoluble enﬁ = mﬂ * 100 [10]
1

Donde: m= masa de materia insoluble recolectado [g]
m;= masa de muestra inicial [g]

10. Interpretacion de resultados
La NMX-F-036-NORMEX-2006, Alimentos, miel, especificaciones y métodos de prueba. Y la NOM-

004-SAG/GAN-2018, Produccion de miel y especificaciones. Nos indican los limites maximos de
solidos insolubles de 0.1 %.
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11. Interferencias

La temperatura del agua provoca una incorrecta disolucion del aziicar ocasionando un resultado poco
fiable.

12. Referencias

Basic
NMX-F-036-NORMEX-2006. Alimentos, miel, especificaciones y métodos de prueba.

NOM-002-SAG/GAN-2016. Actividades técnicas y operativas aplicables al Programa Nacional para
el Control de la Abeja Africana. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 05 de octubre del
2016.

NOM-001-SAG/GAN-2015. Sistema Nacional de Identificacibon Animal para Bovinos 'y
Colmenas. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 29 de mayo del 2015.

NOM-145-SCFI-2001.  Informacion  comercial-Etiquetado de miel en sus diferentes
presentaciones. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 23 de abril de 2001.

Fattori, S. B. [2004]. La miel: propiedades, composicion y andlisis fisico-quimico. Beekeeping
Technology and Bee Products Commission. Apimondia. Buenos Aires, Argentina.

Navarro-Martinez, A., Del Toro-Sanchez, C. L., Aguilar, A. J., Aguilar-Martinez, J., Padilla-Frausto, J.
J., NavarroVillarruel, C. L., ... & Robles-Garcia, M. A. [2021]. Determinacion de las caracteristicas
fisicoquimicas de mieles del Occidente de Meéxico. Avances de Investigacion en Inocuidad de

Alimentos, 4, 6-6.

13. Apéndice

[ Solidos insolubles ]

Pesar 20g de muestra en un vaso de precipitado
de 250 ml..

Afiadir 200 mL de H:20 a 80°C.
I

Mezclar hasta que la muestra sze disuelva
combpletamente.

I
Filtrar la solucidn en ua crisol de vidrio con un
tamafic de poro de 15 a 40 um a peso constante v
previaments pesado.

|
Lavar cuwidadozamente el solide inscluble
retenido en el criscl con abundante agua a 830°C.

Llevar el crizol a la estufa y secar a 133°C
durante 1 hora.

Paszar el crizol a un desecador por 30 minutos.

| Pesar el crisol con el s6lido insoluble. |

| Eealizar los calculos correspondientes. |

[ Fin del proceso ]

Figura 6

Diagrama del método de prueba para la determinacion de solidos insolubles
Fuente: Elaboracion propia
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Practica 7. Método de prueba para la determinacion de proteinas por Biuret
1. Introduccion

El método de Biuret es una técnica colorimétrica empleada para determinar la concentracion total de
proteinas en una muestra. Se basa en la reaccion entre enlaces peptidicos de las proteinas y sales de cobre
en medio alcalino, formando un complejo de color violeta cuya intensidad es proporcional al contenido
proteico.

El reactivo de Biuret, es una soluciéon que contiene sulfato de cobre [CuSO4] en presencia de
hidroxido de sodio [NaOH] y un agente reductor como tartrato de sodio que reacciona con los grupos -
CONH- presentes en las cadenas polipeptidicas. La formacion del complejo cuprico produce una
coloracion violeta cuyo grado de absorbancia se mide a 540 nm en un espectrofotometro. El contenido
se determina comparando la absorbancia con una curva estandar construida con una proteina conocida,
comunmente albumina sérica bovina [BSA] [Fattori, 2004].

2. Objetivo

Establecer el método de prueba para la cuantificacion de proteinas en miel.
2.1. Descripcion de la actividad

Cuantificar las proteinas presentes en la miel.

3. Referencia normativa

A.O.A.C. Official Method 976.06. Protein [Biuret method] in Food — Spectrophotometric Colorimetric
Method.

4. Términos y definiciones

Enlaces peptidicos: Uniones quimicas que se forman entre dos aminoacidos y son los componentes
estructurales basicos de las proteinas.

Cadenas polipeptidicas: Secuencia de diez o mas aminoacidos unidos mediante enlaces peptidicos,
formando una estructura primaria que puede plegarse para construir una proteina funcional.

Absorbancia: Medida que indica cuanto de la luz que pasa a través de una sustancia es absorbida por
ella.

Albumina Sérica Bovina: Proteina globular purificada del suero de sangre de vaca.

Curva de calibracion: Herramienta grafica que se utiliza para determinar la concentracién de una
sustancia desconocida en una muestra, comparandola con una serie de estandares conocidas.

5. Materiales, equipos e instrumentos

- Balanza analitica con precision de 0.1 mg.
- Espectrofotometro.

- Potencidmetro

- Probeta de 10 mL

- Pipetas de 10 mL

- Pipetas de 2 mL

- Pipetas de 1 mL

- Tubos de ensayo

- Gotero

- Celdas para Espectrofotometro
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5.1 Reactivos

- Suero bovino de albumina [BSA] [10 mg/mL]
- Reactivo de Biuret

- Hidroxido de sodio [NaOH]

- Acido clorhidrico [HCI]

6. Fase Pre-analitica
A] Recoleccion, Preservacion y Almacenamiento

Recolectar por lo menos 500 mL de muestra en frascos limpios y estériles. Conservar a temperatura
ambiente.

B] Preparacion de las disoluciones de trabajo

- Reactivo de Biuret. Disolver 3.8 gr de CuSO4-5H20y 6.7 gr de Na-EDTA en 700 mL de agua.
Afadir 200 mL de NaOH al 5 N y luego 1 gr de Yoduro de Potasio [KI] como estabilizador.

C] Valoracion de las disoluciones de trabajo
No aplica
D] Preparacion de la curva de calibracion

Se parte de un suero de albumina bovina [BSA] 10 mg/L.

Rotular los tubos de ensayo y adicionar los reactivos conforme a la tabla.
Agitar y dejar reposar 20 minutos a temperatura ambiente.

Leer la absorbancia a 540 nm.

Tabla 6
Curva de calibracion de Proteinas por el método de Biuret

=

Concentracion LS Agua Rea?tivo Lectura (.ie Concentracion de
Tubos [mL] [10 de Biuret | absorbancia a p
[mg/mL] oL [mL] (mL] 540 nm proteinas [mg/mL]
1 0 0 2 2
2 2 0.4 1.6 2
3 4 0.8 1.2 2
4 6 1.2 0.8 2
5 8 1.6 0.4 2
6 10 2 0 2

Fuente: Elaboracion propia
D] Calibracion de equipos
Calibrar el espectrofotometro conforme al instructivo de operacion del equipo.
Calibrar el potenciémetro conforme al instructivo de operacion del equipo.
Calibrar la balanza analitica conforme al instructivo de operacion del equipo.
7. Fase analitica
A] Acondicionamiento de la muestra

No aplica
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B] Pretratamiento de la muestra

Medir 1 mL de muestra.

Diluir con 9 mL de agua destilada.

Comprobar pH arriba de 7.

Ajustar con NaOH para subir el pH o HCI para bajar el pH.

b=

C] Determinacién de proteinas por el método de Biuret

Colocar 2 mL de muestra en tubos de ensayo y adicionar 2 mL del reactivo de Biuret.

Mezclar y dejar reposar 20 min. a temperatura ambiente.

Determinar la absorbancia del color violeta a 540 nm contra un blanco.

La concentracion de proteina se obtiene por preferencia a una curva de calibracion preparada con
albumina bovina sérica con concentraciones de 1 a 10 mg/mL.

b=

8. Fase Post-analitica

A] Resguardo de la muestra

Sin preservar y sin tiempo maximo de analisis.
B] Desecho de residuos quimicos

Desechar los residuos quimicos conforme al Procedimiento para el Manejo de Residuos Peligrosos
Vigente de la Coordinacion de Laboratorios.

Tabla 7
Clasificacion CRETI de la prueba de Proteinas por el método de Biuret

Técnica Residuo generado CRETI

Biuret
Hidréxido de sodio Corrosivo
Acido clorhidrico

Prueba de Proteinas por el
método de Biuret

Fuente: Elaboracion propia
C] Lavado de material

Lavar el material utilizado en la determinacién conforme al Procedimiento para el Aseguramiento de la
Calidad de los Resultados Analiticos.

9. Calculos
Calcular la concentracion de proteinas empleando la siguiente ecuacion:
Y=mx+b [11]

Donde: Y= es la absorbancia
m= es la pendiente
b= es la ordenada al origen
x= es la concentracion de proteinas

Para calcular el porcentaje de proteinas utilizar la siguiente ecuacion:

Proteinas = x*FD 0.1 [12]

Donde: x= es la concentracion de proteinas
FD= es el factor de dilucion
0.1= factor de conversion a porcentaje



32

10. Interpretacion de resultados

Las fuentes bibliograficas nos indica que la cantidad de proteina en miel varia entre 0.01 — 0.5% segtn
la floracion.

11. Interferencias

La miel oscura afecta la coloracion con el reactivo de Biuret causando una lectura espectrofotométrica
sobreestimada.

Si la muestra contiene glicerol no es posible realizar el analisis por este método.
12. Referencias
Basic

Fattori, S. B. [2004]. La miel: propiedades, composicion y analisis fisico-quimico. Beekeeping
Technology and Bee Products Commission. Apimondia. Buenos Aires, Argentina.

13. Apéndice

[ Proteinas por Biuret |

Pretratamiento
de la muestra

Colocar 2 ml de muestra en tuboz de
ensayo

Adicionar 2 mL del reactivo de Biuret

Mezelar v dejar reposar 20 minutos 2
temperatura amhiente

Determinar la absorbancia a 540 nm

Eealizar cileulos correspondientes

[ Fin del proceso

Figura 7

Diagrama del método de prueba para la determinacion de proteinas por Biuret
Fuente: Elaboracion propia
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Capitulo II. Parametros fisicoquimicos en aguas

Practica 8. Método de prueba para la determinacion de Demanda Quimica de Oxigeno en aguas
naturales, residuales y residuales tratadas

1. Introduccion

La Demanda Quimica de Oxigeno [DQO] es un parametro que mide la cantidad total de materia organica
y compuestos oxidables presentes en una muestra de agua, expresada como la cantidad de oxigeno
equivalente [mg/L] necesario para su oxigenacion quimica. Su determinacion es fundamental en el
analisis de aguas naturales, residuales y residuales tratadas, ya que permite evaluar la carga contaminante
del efluente [Morales, 2021].

El método se basa en la oxidacion de la materia organica mediante un agente oxidante fuerte,
tipicamente dicromato de potasio [K>Cr207], en medio acido [H2SO4] y en presencia de sulfato de plata
[Ag2S04] como catalizador. Durante el calentamiento a reflujo, el dicromato oxida la materia organica 'y
es reducido de Cr®" [color naranja] a Cr** [color verde]. Una vez finalizada la reaccion, el exceso de
dicromato que no reaccion¢ es determinado por titulacion con una solucion estandar de sulfato ferroso
amoniacal [FAS], usando ferroin como indicador [NMX-A A-030/1-SCFI-2012].

2. Objetivo

Establece el método de prueba para la determinacion de la demanda quimica de oxigeno en aguas
naturales, residuales y residuales tratadas.

2.1. Descripcion de la actividad
Determinar la demanda quimica de oxigeno en aguas naturales, residuales y residuales tratadas.
3. Referencia normativa

NMX-AA-030/1-SCFI-2012. Analisis de agua — Medicion de la demanda quimica de oxigeno en aguas
naturales, residuales y residuales tratadas. - Método de prueba — parte 1 — método de reflujo abierto.

4. Términos y definiciones
Aguas naturales: Agua cruda, subterranea, de lluvia, de tormenta, de tormenta residual y superficial.

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

Efluente: Liquido residual que se descarga al medio ambiente desde una fuente determinada, como una
industria, planta de tratamiento, hogar o instalacion agropecuaria.

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

Catalizador: Sustancia que aumenta o acelera la velocidad de una reaccidon quimica sin consumirse ni
alterarse permanentemente en el proceso.

Titulacion: Técnica cuantitativa de analisis quimico que se utiliza para determinar la concentracion
desconocida de una sustancia en una solucion, mediante la adicion controlada de otra solucion de
concentracion conocida hasta que ocurre una reaccion completa indicada generalmente por un cambio
de color.

S. Materiales, equipos e instrumentos
- Parrilla eléctrica con control de temperatura.

- Balanza analitica con precision de 0.1 mg.
- Equipo de reflujo
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Soporte universal
Bureta

Perlas de ebullicion
Matras aforado de 1L
Matraz de 100 mL
Pipetas

Probeta

Matraz balén

Reactivos

Acido sulfrico

Sulfato de plata — acido sulfurico

Dicromato de potasio

Sulfato ferroso ammoniacal [FAS]
Hidrogenoftalato de potasio [biftalato de potasio]
Ferroin, disolucion indicadora

Sulfato de mercurio [II]

Fase Pre-analitica

A] Recoleccion, Preservacion y Almacenamiento

Recolectar por lo menos 500 mL de muestra en frascos de vidrio, polietileno o polipropileno.
Llenar las botellas completamente y tapar herméticamente, ya que las muestras de aguas
residuales pueden estar sujetas a la accion microbiana y a perdidas o ganancias de CO> u otros
gases cuando se exponen al aire.

Evitar la agitacion de la muestra y su exposicion prolongada al aire.

Conservar a una temperatura de 0°C a 4°C hasta su analisis.

Tiempo maximo de almacenamiento 24 horas.

B] Preparacion de las disoluciones de trabajo

Disolucion de Acido Sulfirico [4 mol/L]. Mezclar 500 mL de H,O y 220 mL de H2SOs. Dejar
enfriar y aforar a 1000 mL.

Disolucion de sulfato de plata — acido sulfirico. Agregar 10 mL de sulfato de plata [Ag>SO4]
a 35 mL de agua. Afiadir 965 mL de 4cido sulfurico. Dejar 1 o 2 dias para su disolucion.

Disolucion de dicromato de potasio, disolucion material de referencia [0.04 mol/L]. Medir
100 mL de acido sulfurico y agregar 11.768 gr de dicromato de potasio, secado a 105°C £ 2°C
por 2 horas y disolver. Transferir la disolucion a un matraz volumétrico de 1L y aforar. La
disolucion es estable, al menos, durante 12 meses.

Disolucion de sulfato ferroso amoniacal [FAS] [0.12 mol/L]. Disolver 47 gr de sulfato ferroso
amoniacal hexahidratado en agua y agregar 20 mL de 4cido sulftrico. Enfriar y aforar con agua
alL.

Disolucion de hidrogenoftalato de potasio [biftalato de potasio], disolucion de material de
referencia [0.002 mol/L]. Pesar y disolver 0.425 gr de hidrogenoftalato de potasio, secado a
105°C + 2°C, en agua y aforar a 1L. La disolucion es estable durante, al menos, seis meses si se
almacena a 4°C + 2°C aproximadamente. Descartar si se observa cristalizacion o turbidez.

Ferroin, disolucion indicadora. Disolver 0.7 gr de sulfato de fierro heptahidratado [II]
[FeSO4-7H20] o 1 gr de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado, [[NH4]2Fe[SO4]2-6H20] en
agua. Agregar 1.5 gr de 1,10-fenantrolina monohidratada [Ci2HsN>-H>O] y agitar hasta su
disolucion. Aforar a 100 mL. Esta disolucidn es estable por varios meses si se almacena protegida
de la luz.
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C] Valoracion de las disoluciones de trabajo

Ciras)

Valoracion de sulfato ferroso amoniacal [FAS]. Diluir 10 mL de disolucion de dicromato de
potasio con 100 mL de disolucién de acido sulfurico [4 mol/L] y 2 o 3 gotas de ferroin. Titular la
disolucién con el sulfato ferroso amoniacal. Calcular la concentracion del sulfato ferroso
amoniacal con la siguiente formula:

_ V(K3Cry07)+C(K5Cr;07)%6 [13]

ViFas)

Donde: Cjras)= concentracion del sulfato ferroso amoniacal en mol/L.

Virasj= volumen de la disolucion de sulfato ferroso amoniacal consumido en mL.
C[K:Cr207]= concentracion de cantidad de sustancia de dicromato de potasio en mol/L.
V|[K:Cr207]= volumen de la disolucion de dicromato de potasio, 10 mL

6= factor de equivalencia

D] Calibracion de equipos

Calibrar la balanza analitica conforme al instructivo de operacion del equipo.

7. Fase analitica

A] Acondicionamiento de la muestra

Antes de tomar una porcion de prueba para analisis, agitar las botellas almacenadas que contengan las
muestras y asegurar que estén bien homogeneizadas.

B] Pretratamiento de la muestra

No aplica

C] Determinacion de la demanda quimica de oxigeno

1.

Transferir 10 mL de muestra [diluir si se requiere] al matraz de reaccion, anadir 0.4 gr de sulfato
de mercurio [II] y 5 mL de la disolucion de dicromato de potasio. Agregar perlas de ebullicion y
mezclar bien.

Lentamente afnadir 15 mL de la disolucién de sulfato de plata — acido sulfurico e inmediatamente
después insertar el matraz al equipo de reflujo.

Llevar la mezcla de reaccidon a ebullicion dentro de un periodo de 10 minutos y continuar en
ebullicion por otros 110 min £ 5 min.

Dejar enfriar el matraz y enjuagar el equipo de reflujo con una pequena cantidad de agua. Separar
el equipo de reflujo y diluir la mezcla de reaccion a aproximadamente 75 mL y dejar enfriar a
temperatura ambiente.

Titular el exceso de dicromato de potasio con sulfato ferroso amoniacal adicionando 1 o 2 gotas
de ferroin como indicador hasta el primer cambio de color azul-verde a café rojizo.

8. Fase Post-analitica

A] Resguardo de la muestra

Guardar la muestra durante 24 horas. Posteriormente desechar la muestra de agua al drenaje municipal.

B] Desecho de residuos quimicos

Desechar los residuos quimicos conforme al Procedimiento para el Manejo de Residuos Peligrosos
Vigente de la Coordinacioén de Laboratorios.
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Box 15
Tabla 8
Clasificacion CRETI de la prueba de Demanda Quimica de Oxigeno

Técnica Residuo generado CRETI

Sulfato de mercurio [II]
Dicromato de potasio [0.04 mol/L]
Prueba de DQO Sulfato de plata-acido sulfurico Toxico
Sulfato ferroso amoniacal

Ferroin

Dicromato de potasio [0.04 mol/L]
Acido sulfarico [4 mol/L]

Sulfato ferroso amoniacal

Ferroin

Valoracién del Sulfato Toxico

Fuente: Elaboracion propia

C] Lavado de material

Lavar el material utilizado en la determinacién conforme al Procedimiento para el Aseguramiento de la
Calidad de los Resultados Analiticos.

9. Calculos
Calcular la demanda quimica de oxigeno como mg/L mediante la siguiente férmula:
(VFras, —VFasy1*Cras*Mo*Vo

¥(DQO) = -
M, * Vg = 8000 mg/mol

[14]

Donde: y[DQO]= concentracion de masa de DQO, expresado en mg/L.
Cirasj= concentracion de cantidad de sustancia de sulfato ferroso amoniacal  utilizada en la
medicion, expresada en mol/L.
Vrasm= volumen de sulfato ferroso amoniacal [FAS] usado en la porcion de prueba, expresado
en mL.
Virasp)= Volumen del sulfato ferroso amoniacal [FAS] usado en la titulacion contra el blanco
de prueba, expresado en mL.
V= volumen de la porcion de prueba, expresado en mL.
M= masa molar de un atomo de oxigeno, expresada en mg/mol.
Vo= numero estequiométrico = 0.5

10. Interpretacion de resultados

La NOM-001-SEMARNAT-2021, Que establece los limites permisibles de contaminantes en las
descargas de aguas residuales en cuerpos receptores propiedad de la nacion. Nos indica los limites
maximos permisibles de la demanda quimica de oxigeno de 200 mg/L.

11. Interferencias

La interferencia a partir de cloruros puede ser disminuida, pero no totalmente eliminada, mediante la
adicion de sulfato de mercurio [II]. Esto liga los iones cloruros como un complejo soluble de
cloromercurato [II]. Cuando el contenido de cloruro supera los 1000 mg/L, debe ser aplicado un
procedimiento modificado.

Los hidrocarburos aromaticos y la piridina son oxidados en una proporciéon muy pequefia.
Algunas sustancias organicas muy volatiles pueden escapar a la oxidacion debido a evaporacion. Los
compuestos alifaticos de cadena lineal se oxidan de manera efectiva por la mezcla sulfato de plata-acido
sulftrico.
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[ Demanda Qu.l'.nl'r:a de Oxigeno ]
T

| Tranzferir 10 mL de muestra al matrar de reaccidn |

|
Afiadir 0.4 gr de sulfato de mercurio [II], 5 mL de la
dizolucidn de dicromato de potasio. Mezclar bien

|
Lentamente afadir 15 mL de la disolucion de sulfato
de plata-acido sulfirico e inmediatamente después
inzertar ¢l matraz al equipo de reflujo.

Llevar la mezcla de reaccidn a ebullicidn dentro de
un pericdo de 10 min. v continuar en ebullicidon por
otros 110 min = 5 min_

I
Dejar enfriar el matraz v enjuagar el equipo de
reflujo con una pequefia cantidad de agua.

Il
Separar el equipo de reﬂujl:a v diluir la mezcla de
reaccion a aproximadaments 73 ml v dejar enfiiar a
temperatura ambiente. )

]
Titolar el exceso de dicromato de potasio con sulfato
ferroso amoniacal adicionando 1 o 2 gotas de ferroin

como indicador hasta un color café rojizo.

| Eealizar los caleulos correspondientes. H Fin del proceso ]

Figura 8
Diagrama del método de prueba para la determinacion de demanda quimica de oxigeno
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Practica 9. Método de prueba para la determinacion de Sustancias Activas de Azul de Metileno
1. Introduccion

Los tensoactivos entran en las aguas limpias y residuales principalmente por descarga de residuos
acuosos del lavado doméstico e industrial de ropa y otras operaciones de limpieza. Un tensoactivo
combina en una sola molécula un grupo hidrofobo con uno hidroéfilo. Dichas moléculas tienden a
congregarse en las interfases entre el medio acuoso y las otras fases del sistema, como aire, liquidos
oleosos y particulas, impartiendo por tanto propiedades tales como formacion de espuma, emulsificacion
y suspension de particulas [NMX-AA-039-SCFI-2001].

El principio de este método se basa en la formacién de un par idnico extractable en cloroformo
de color azul por la reaccion del azul de metileno catidnico y un tensoactivo anidnico incluyendo al
sulfonato de alquilbenceno lineal, otros sulfonatos y €steres de sulfonatos. La muestra se acidifica y se
mezcla con una disolucion de azul de metileno. El par i6nico hidrofoébico que se forma se extrae con
cloroformo. Los extractos de cloroformo son lavados con una disolucion acida para remover los pares
16nicos menos hidréfobos [con coeficientes de particion bajos] que pueden formarse por sustancias que
interfieren potencialmente. El cloroformo retiene los pares i6nicos altamente hidroéfobos. La intensidad
del color azul presente en la fase orgédnica se mide espectrofotométricamente a una longitud de onda de
652 nm y es proporcional a la cantidad de surfactantes anidnicos presentes en la muestra [Cruz, 2022].

2. Objetivo

Establece el método de prueba para la determinacion de sustancias activas de azul de metileno [SAAM]
en aguas naturales, residuales y residuales tratadas.

2.1. Descripcion de la actividad

Determinar sustancias activas de azul de metileno [SAAM] en aguas naturales, residuales y residuales
tratadas.

3. Referencia normativa

NMX-AA-039-SCFI-2001. Anélisis de aguas — Determinacion de sustancias activas al azul de metileno
[SAAM] en aguas naturales, potables, residuales y residuales tratadas — Método de prueba.

4. Términos y definiciones

Aguas naturales: Se define como agua natural al agua cruda, subterranea, de lluvia, de tormenta, residual
y superficial.

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

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

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

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

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


http://www.repositorio.usac.edu.gt/id/eprint/17979
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5. Materiales, equipos e instrumentos

- Balanza analitica con precision de 0.1 mg.
- Espectrofotometro

- Celdas para espectrofotometro.

- Embudos de separacion de 500 mL.
- Probeta de 10 mL.

- Probeta de 50 mL.

- Probeta de 100 mL.

- Pipetas de 10 mL.

- Matraz aforado de 100 mL

- Matraz aforado de 1L.

- Algodon

- Soporte universal

- Aro de metal para embudo

- Pinzas doble nuez

5.1 Reactivos

- Cloroformo

- Sulfonato de alquibenceno lineal [SAL]

- Disolucion de azul de metileno [30 mg/L]

- Fenolftaleina en alcohol

- Hidroxido de sodio [10 g/L]

- Disolucion de lavado de fosfatos [2.74 M]

- Disolucion de acido sulftrico al 14 % [v/v]

- Disolucion diluida de acido sulfarico 0.7 % [v/v]

6. Fase Pre-analitica
A] Recoleccion, Preservacion y Almacenamiento

- Debe tomarse un minimo de 600 mL de muestra en un envase de polietileno. Pueden utilizarse
muestras compuestas o simples.

- Debe preservarse la muestra con acido sulfurico concentrado hasta obtener un pH igual a 2.
Posteriormente mantener a 4°C hasta su analisis.

- El tiempo méaximo de almacenamiento previo al andlisis es de 1 semana.

B] Preparacion de las disoluciones de trabajo

- Disolucion patron de sulfonato de alquilbenceno lineal [1 mg]. Pesar la cantidad del material
de referencia necesario para proveer el equivalente de 1 g de SAL en una base activa al 100%.
Disolver en agua y aforar a 1L, mezclar suavemente para prevenir la formacion de espuma. Esta
disolucion puede almacenarse a 4°C en la oscuridad durante un afio.

- Disolucion intermedia de sulfonato de alquilbenceno lineal [0.01 mg|. Tomar una alicuota de
10 mL de la disolucion patrén y aforar a 1L con agua, previamente ajustada a un pH 2 con acido
sulfurico. Esta disolucion puede almacenarse a 4°C en la oscuridad durante un afio.

- Disolucion de acido sulfirico [14 % v/v]. Afadir cuidadosamente 140 mL de acido sulfurico
concentrado a 700 mL de agua fria [0 — 5°C], aforar a 1L con agua y mezclar.

- Disolucion diluida de acido sulfarico [0.7 %]. Tomar una alicuota de 50 mL de la disolucion
de acido sulfurico al 14%, aforar a 1L con agua y mezclar.

- Disolucion de azul de metileno [30 mg/L]. Pesar aproximadamente y con precision 0.1 g de
clorhidrato de azul de metileno y diluir en 100 mL de agua. Transferir 30 mL de esta disolucion
a un matraz volumétrico de 1L y afiadir 500 mL de agua. Adicionar cuidadosamente 50 mL de la
disolucion de acido sulfurico al 14% y pesar aproximadamente y con precision 50 g de fosfato de
sodio dihidrogenado monohidratado y anadir. Agitar hasta que todo este disuelto, aforar con agua
y mezclar.

- Disolucion indicadora de fenolftaleina [S g/L]. Pesar aproximadamente y con precision 0.5 g
de fenolftaleina y diluir en 50 mL de alcohol etilico, aforar a 100 mL con agua y mezclar.
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Disolucion de hidréxido de sodio [10 g/L]. Pesar aproximadamente y con precision 10 g de
hidroxido de sodio y diluir en agua, aforar a 1L y mezclar.

Disolucion de lavado de fosfato [2.74 M]. Pesar aproximadamente y con precision 50 g de
fosfato de sodio dihidrogenado monohidratado y diluir en 500 mL de agua en un matraz
volumétrico de 1L. Anadir cuidadosamente 50 mL de la disolucion de acido sulfurico, diluir con
agua y mezclar. La disolucion tiene un pH de aproximadamente 1.8.

C] Valoracion de las disoluciones de trabajo

No aplica

D] Preparacion de la curva de calibracion

Tabla 9

Curva de calibracion de Sustancias Activas de Azul de Metileno

Concentracion de mL de soluciéon
Esténdar SAAM por 100 de SAL LLCEERIRIEE ) S L O

mL de extracto intermedio U0 [mL]
B 0 0 100 100
1 0.01 1 99 100
2 0.05 5 95 100
3 0.12 12 88 100
4 0.15 15 85 100
5 0.20 20 80 100

Fuente: Elaboracion propia

Tratar cada uno de los estdndares de acuerdo con el método de prueba como se describe en el
procedimiento.

E] Calibracion de equipos

Calibrar el espectrofotometro conforme al instructivo de operacion del equipo.

Calibrar la balanza analitica conforme al instructivo de operacién del equipo.

7. Fase analitica

A] Acondicionamiento de la muestra

Dejar que la muestra alcance una temperatura entre 20°C y 30°C antes de iniciar el analisis.

B] Pretratamiento de la muestra

No aplica

C] Determinacion de sustancias activas de azul de metileno

1. Tomar 50 mL o un volumen adecuado de muestra de acuerdo con la concentracion de SAAM
estimado y colocarlo en el embudo de separacion.

2. Agregar dos gotas de indicador de fenolftaleina. Posteriormente agregar hidroxido de sodio [10
g/L] gota a gota hasta el vire de incoloro a rosa tenue. Después neutralizar la fenolftaleina con
solucion diluida de 4cido sulftrico.

3. Adicionar 25 mL de disolucion de azul de metileno y mezclar bien.

4. Agregar 10 mL de cloroformo y agitar fuerte durante 30 segundos liberando la presion por la

llave en intervalos de 10 segundos. Permitir la separacion de las fases y recolectar el cloroformo
en un segundo embudo. Repetir la extraccion de forma seriada con dos porciones de 10 mL de
cloroformo. Liberar la presion del embudo.
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5. A los extractos combinados recolectados en el segundo embudo, adicionar 50 mL de disolucion
de lavado de fosfatos y agitar fuerte durante 30 segundos.

6. Filtrar la capa de cloroformo a través de un embudo y un tapén de algodén a un matraz aforado
de 100 mL.

7. Adicionar 20 mL de cloroformo al segundo embudo y repetir la extraccion. Pasar el cloroformo
por la capa de algodon hacia el matraz aforado. Aforar el volumen a 100 mL con cloroformo.

8. Leer la absorbancia de la muestra a 652 nm usando una celda para espectrofotometro. Usar

cloroformo como blanco para ajustar a cero la absorbancia.

Nota: La absorbancia debe de leerse dentro de los 30 minutos de la recoleccion del extracto ya
que este tiende a descomponerse gradualmente.

8. Fase Post-analitica
A] Resguardo de la muestra

Guardar la muestra en refrigeracion durante 1 semana contando a partir de la fecha de emision de
resultados. Posteriormente desechar la muestra de agua al drenaje municipal.

B] Desecho de residuos quimicos

Desechar los residuos quimicos conforme al Procedimiento para el Manejo de Residuos Peligrosos
Vigente de la Coordinacion de Laboratorios.

Tabla 10
Clasificacion CRETI de la prueba de Sustancias Activas de Azul de Metileno.

Técnica Residuo generado CRETI

Hidr()xido de sodio [10 g/L]
Acido sulftrico [0.7%)]
Cloroformo .
Prucba de SAAM Lavado de fosfato [2.74 M] Toxico
Fenolftaleina

Azul de metileno

Fuente: Elaboracion propia

C] Lavado de material

Lavar el material utilizado en la determinacién conforme al Procedimiento para el Aseguramiento de la
Calidad de los Resultados Analiticos.

9. Calculos

Obtener la concentracion de SAAM por 100 mL de extracto a través de la ecuacion de la recta obtenida
en la curva de calibracion.

Calcular y expresar los resultados de SAAM mediante la ecuacion:

[W][1000]
S

saam (") = [15]

Donde: S= Volumen de muestra usado en la prueba
W= Concentracion de SAAM por 100 mL de extracto obtenida en la curva de calibracion.

10. Interpretacion de resultados

La NOM-127-SSA1-2021, Agua para uso y consumo humano. Limites permisibles de la calidad del
agua. Nos indica los limites maximos permisibles de sustancias activas de azul de metileno [SAAM] de
0.50 mg/L.
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11. Interferencias

- Las muestras que incluyan sulfonatos orgénicos, carboxilatos y fenoles, ademas de cianuros,
tiocianatos y nitratos. Estos compuestos orgéanicos e inorgéanicos pueden formar un complejo con
el azul de metileno y producir interferencias positivas, a menos que el par idnico sea eliminado.

- Cualquier compuesto que compite efectivamente con el azul de metileno para formar un par
i6nico no extractable con cloroformo da resultados negativos. Estas interferencias negativas se
dan cuando existen aminas en la muestra.

- Cuando se utiliza mezcla crémica como disolucion limpiadora para el material de vidrio, debe
tenerse cuidado de eliminar por completo todo el acido crémico. Si no se retira todo el 4cido, esto
puede provocar errores en los resultados.

- Nunca use detergente para limpiar el material de vidrio utilizado en el desarrollo de este método,
ya que el detergente es dificil de remover de las superficies. Cualquier residuo de detergente
puede causar resultados altos.
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[ SAMM ]

Tomar 30 mlL o uwn volumen
adecnado ds muestra v colocarle en
gl embudo de 5Epa:|atini-n

Aeregar 1 gotas de mndicador de
fanolfialeina. Pozteriorments agregar
MaOH zota 2 zota hastz de un vire
mmcolore a rosa tenue.

A loz extractos del zegundo embudo,
adicionar 30 ml de dizcluciomn de
lavado de fosfatos v agitar fuarte

durante 30 zag.
i

Filtrar la capa de cloreformo a traves
de un embuedo ¥ un tapon ds alzodon
a un matraz aforado de 100 mL.

Mevfralizar la feneolftaleina con
solucidn diluida de deide sulfirica.

Adicionar 25 mL de disolucicn de
azul de metileno v mezelar bian,

Adicionar 20 ml de cloroformo al
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aforado.
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racolectar el cloroforme en um
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correspondiantes.
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de cloroformo.

Figura 9

[ Fin del I;cn:nces-:- ]

Diagrama del método de prueba para la determinacion de sustancias activas de azul de

metileno
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Practica 10. Método de prueba para la determinacion de Fluoruros en aguas naturales, residuales
y residuales tratadas

1. Introduccion

Los iones fluoruro se encuentran en forma natural en el agua. El fluoruro forma complejos con silicio,
aluminio y boro. Estos complejos pueden existir en el agua debido al uso de compuestos fluorados por
la industria. En muchas comunidades la fluoracién de aguas potables se utiliza para la prevencion de
caries dental. Sin embargo, en muchas regiones los niveles de fluoruro exceden con mucho los limites
maximos permisibles y su presencia [natural] se convierte en un problema de salud publica. La
determinacion de fluoruros ha incrementado su importancia con el crecimiento de las practicas de
fluoracion de aguas como una medida de salud publica. La mayoria de las aguas no contienen mas alla
de 0.3 mg/L de fluoruros, excepto cuando se contaminan con desechos industriales o aguas negras, sobre
todo si provienen de industrias del acero, aluminio, fertilizantes, de la elaboracion de esmaltes y vidrios,
en la fabricacion de gomas y almidones adhesivos, asi como del pretratamiento de cueros y pieles
[Gutiérrez, 2022]

El principio de este método se basa en la reaccion entre los iones fluoruro y el complejo colorido
de Zirconilo-SPADNS. Este método cubre la determinacion de fluoruros en un intervalo de 0 mg F~/L a
1,4 mg F~ /L. El fluoruro reacciona con el Zirconilo del complejo Zr-SPANDS formando otro anion
complejo incoloro [ZrFe*]. Al aumentar el contenido de fluoruro, la intensidad del color disminuye.
Siendo por lo tanto la absorbancia inversamente proporcional a la concentracion de fluoruros. La reaccion
se lleva a cabo en medio acido. La seleccion del colorante para este método rapido estd regido en gran
parte por la tolerancia a esos iones [Galicia, 2011].

2. Objetivo

Establece el método de prueba para la determinacion de fluoruros en aguas naturales, residuales y
residuales tratadas.

2.1. Descripcion de la actividad
Determinar fluoruros presentes en aguas naturales, residuales y residuales tratadas.
3. Referencia normativa

NMX-AA-077-SCFI-2001. Analisis de aguas — Determinacion de fluoruros en aguas naturales,
residuales y residuales tratadas.

4. Términos y definiciones

Aguas naturales: Se define como agua natural el agua cruda, subterranea, de lluvia, de tormenta, residual
y superficial.

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

Blanco: Agua reactivo o matriz equivalente a la que no se le aplica ninguna parte del procedimiento
analitico y sirve para evaluar la sefial de fondo.

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

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


https://doi.org/10.20937/RICA.54307
https://www.revistascca.unam.mx/rica/index.php/rica/article/view/28236
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Parametro: Variable que se utiliza como referencia para determinar la calidad del agua.

6.

7.

Materiales, equipos e instrumentos

Balanza analitica con precision de 0.1 mg.
Espectrofotometro

Matraz aforado de 500 mL

Matraz aforado de 100 mL

Probeta de 100 mL

Pipetas de 10 mL

Celdas de Espectrofotometro

Tubos de reaccion con tapa de 100 mL
Gradilla

.1 Reactivos

Fluoruro de sodio anhidrido [NaF]

Acido clorhidrico concentrado [HCI]

Cloruro de Zirconio octahidratado [ZrOCr,-8H>O]

2 [Parasulfofenilazo] 1,8-dihidroxi-3,6 naftalendisulfonato de sodio [SPANDS]
Arsenito de sodio [NaAsO:]

Fase Pre-analitica

A] Recoleccion, Preservacion y Almacenamiento

Tomar un minimo de 300 mL de muestra en un envase de polietileno o teflon, pueden ser
muestras simples o compuestas.

No se requiere de ningun tratamiento especial en campo.

Mantener refrigerado a 4°C.

El tiempo méaximo de almacenamiento previo al andlisis es de 28 dias.

B] Preparacion de las disoluciones de trabajo

Reactivo de zirconilo en medio acido. Pesar aproximadamente y con precision 133 mg de
cloruro de zirconilo octahidratado y disolver en 25 mL de agua. Afadir 350 mL de acido
clorhidrico concentrado y aforar a 500 mL con agua.

Disolucion de SPANDS. Pesar aproximadamente y con precision 958 mg del reactivo de
SPANDS y disolver en agua y aforar a 500 mL. Esta disolucion es estable por tiempo indefinido,
si se protege de la luz solar. Almacenar en frasco ambar.

Reactivo de zirconilo en medio acido-SPANDS. Mezclar volumenes iguales de disolucion de
SPANDS vy reactivo de zirconilo en medio acido.

Disolucion de referencia. Tomar una alicuota de 10 mL de la disolucion de SPANDS vy aforar a
100 mL con agua. Diluir 7 mL de 4cido clorhidrico concentrado aforando a 10 mL con agua y
agregar a la disolucion de SPANDS diluido anteriormente. La disolucion resultante, es usada para
ajustar el punto de referencia [cero] del espectrofotometro, la cual es estable durante un afio, por
lo menos.

Disolucion madre de fluoruro [100 mg F/L]. Pesar aproximadamente y con precision 0.221 g
de fluoruro de sodio anhidrido y aforar a 1L con agua. Almacenar en botellas de polietileno.

Disolucion patron de fluoruro [10 mg F7/L]. Diluir 100 mL de la disolucion madre con 1L de
agua.

C] Valoracion de las disoluciones de trabajo
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No aplica

D] Preparacion de la curva de calibracion

Tabla 11
Curva de calibracion de Fluoruros

Estandar Concentracion | mL de solucion | mL. de agua | Volumen final
de fluoruro | patréon para aforo [mL]
[mg/L]

B 0 0 50 50

1 0.2 1 49 50

2 0.4 2 48 50

3 0.6 3 47 50

4 0.8 4 46 50

5 1.0 5 45 50

Fuente: Elaboracion propia
D] Calibracion de equipos
Calibrar el espectrofotometro conforme al instructivo de operacion del equipo.
Calibrar la balanza analitica conforme al instructivo de operacion del equipo.
7. Fase analitica
A] Acondicionamiento de la muestra
Dejar que la muestra alcance una temperatura entre 20°C y 30°C antes de iniciar el analisis.
B] Pretratamiento de la muestra

Si la muestra contiene cloro residual afiadir una gota de arsenito de sodio por cada 0.1 mg de cloro y
mezclar.

C] Determinacion de fluoruros

1. Tomar una alicuota de 50 mL de muestra o un volumen conveniente diluido a 50 mL y
agregarlo a un tubo de reaccion con tapa.
2. Adicionar 10 mL de reactivo zirconilo en medio 4cido-SPANDS; colocar la tapa y mezclar 10

veces. Todas las muestras deben de mezclarse con la misma intensidad.
Leer inmediatamente a 570 nm.
4, Obtener la concentracion, directamente de la curva de calibracion.

[98)

Nota: Si la absorbancia cae mas alla de la curva de calibracion es necesario repetir la prueba con
una muestra mas diluida.

8. Fase Post-analitica
A] Resguardo de la muestra

Guardar la muestra en refrigeracion durante 28 dias contando a partir de la fecha de emision de resultados.
Posteriormente desechar la muestra de agua al drenaje municipal.

B] Desecho de residuos quimicos

Desechar los residuos quimicos conforme al Procedimiento para el Manejo de Residuos Peligrosos
Vigente de la Coordinacién de Laboratorios.
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Box 21
Tabla 12
Clasificacion CRETI de la prueba de Fluoruros

Técnica Residuo generado CRETI

Zirconilo en medio acido-
Prueba de Fluoruros SPANDS Toxico
Disolucion de referencia

Fuente: Elaboracion propia

C] Lavado de material

Lavar el material utilizado en la determinacion conforme al Procedimiento para el Aseguramiento de la
Calidad de los Resultados Analiticos.

9. Calculos

Hacer una grafica con los valores de la curva de calibracion y obtener un coeficiente de correlacion el
cual debe de ser mayor a 0.997.

Calcular la concentracion de la muestra a partir de la curva de calibracion y obtener la ecuacion de la
recta:

Y=mX+b [16]

Donde: m= es la pendiente
b= es la ordenada al origen
Y= es la absorbancia
X=son los mg de F/L

Si la muestra fue diluida, reportar los resultados de analisis con la precision correspondiente.

F~ A

mg*- = +2 %1000 [17]

mL de muestra C

Donde: A= son los mg F/L determinados de la curva de calibracion
B= es el volumen final de la muestra diluida en mL
C= es el volumen de la muestra diluida utilizada para desarrollar color en Ml

10. Interpretacion de resultados

La NOM-127-SSA1-2021, Agua para uso y consumo humano. Limites permisibles de la calidad del
agua. Nos indica los limistes maximos permisibles de fluoruros de 1.5 mg F7/L.

11. Interferencias

El cloro residual debe eliminarse.

La turbiedad y el color.

El pH debe estar entre 5y 8.

12. Referencias

Basic

NOM-001-ECOL-1996. Que establece los limites méaximos permisibles de contaminantes en las

descargas de aguas residuales en aguas y bienes nacionales, publicada en el Diario Oficial de la
Federacion el 6 de enero de 1997.
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NOM-008-SCFI-1993. Sistema General de Unidades de Medida, publicada en el Diario Oficial de la
Federacion el 14 de octubre de 1993.

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

NMX-AA-008-SCFI-2000. de prueba. Declaratoria de vigencia publicada en el Diario Oficial de la
Federacion el 18 de diciembre de 2000.

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

NMX-AA-089/1-1986. Proteccion al ambiente - Calidad del agua - Vocabulario - Parte 1. Declaratoria
de vigencia publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 15 de julio de 1986.

NMX-AA-115-SCFI-2001. Analisis de agua - Criterios generales para el control de la calidad de
resultados analiticos. Declaratoria de vigencia publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 17 de
abril de 2001.

NMX-AA-116-SCFI-2001. Analisis de agua - Guia de solicitud para la presentacion de métodos alternos.
Declaratoria de vigencia publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 17 de abril de 2001.

NOM-127-SSA1-2021. Agua para uso y consumo humano. Limites permisibles de la calidad del agua.

Gutiérrez, M., & Alarcon-Herrera, M. T. [2022]. Fluoruro en aguas subterraneas de la region centro-
norte de México y su posible origen. Revista internacional de contaminacion ambiental, 38.

GALICIA CHACON, L., MOLINA FRECHERO, N., OROPEZA OROPEZA, A., GAONA, E., &
JUAREZ LOPEZ, L. [2011]. ANALISIS DE LA CONCENTRACION DE FLUORURO EN AGUA
POTABLE DE LA DELEGACION TLAHUAC, CIUDAD DE MEXICO. Revista Internacional De
Contaminacion Ambiental, 27[4], 283—-289.

13. Apéndice

Pratratamiento
de lz muestra

Tomar una alicuota de 30 mL o wn volumen
convenients a 30 mL v agregarlo 2 un tubo de

Adicionar 10 ml de reactivo de zirconilo en
madic acide-SPANDSE; colocar la tapa ¥

mezclar 10 veces.

reaccicn con fapa.

Leer la abzorbancia mmediatamente a2 370 om.

Eealizar loz cdleulos correspondiantes.

Figura 10

Diagrama del método de prueba para la determinacion de fluoruros

Fuente: Elaboracion propia
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Practica 11. Método de prueba para la determinacion de Turbidez en aguas naturales, residuales
y residuales tratadas

1. Introduccion

La turbiedad en agua se debe a la presencia de particulas suspendidas y disueltas. Materia en suspension
como arcilla, cieno o materia organica e inorganica finamente dividida, asi como compuestos solubles
coloridos, plancton y diversos microorganismos. La transparencia del agua es muy importante cuando
esta destinada al consumo del ser humano, a la elaboracién de productos destinados al mismo y a otros
procesos de manufactura que requieren el empleo de agua con caracteristicas especificas, razéon por la
cual, la determinacion de la turbiedad es muy ttil como indicador de la calidad del agua, y juega un papel
muy importante en el desempefio de las plantas de tratamiento de agua, formando como parte del control
de los procesos para conocer como y cuando el agua debe ser tratada [Marco, 2004].

Este método se basa en la comparacion entre la intensidad de la luz dispersada por la muestra bajo
condiciones definidas y la intensidad de luz dispersada por una suspension de referencia bajo las mismas
condiciones; a mayor dispersion de luz corresponde una mayor turbiedad. Las lecturas son realizadas
empleando un turbidimetro calibrado con una suspension de referencia de formacina preparada bajo
condiciones especificas. El polimero de formacina ha sido elegido como referencia debido a que es fécil
de preparar y en cuanto a sus propiedades de dispersion de luz es mas reproducible que otros como arcilla
o0 agua turbia natural. La turbiedad de una suspension de concentracion especifica de formacina se define
como el equivalente a 40 UNT, esta suspension tiene una turbiedad aproximada de 40 unidades Jackson
si se determina en el turbidimetro de bujia, por lo tanto, las unidades nefelométricas basadas en el empleo
de formacina se aproximaran a las unidades del turbidimetro de bujia, pero no seran idénticas. El aparato
empleado en esta determinacion consiste en un nefelometro con una fuente de luz para iluminar la
muestra y uno o varios detectores fotoeléctricos con un dispositivo de lectura exterior para indicar la
intensidad de la luz dispersada a 90° de la direccion del haz de luz incidente [Guzman, 2013].

2. Objetivo

Establecer el método de prueba para la determinacion de turbidez en aguas naturales, residuales y
residuales tratadas.

2.1. Descripcion de la actividad
Determinar la turbidez en aguas naturales, residuales y residuales tratadas.
3. Referencia normativa

NMX-AA-038-SCFI-2001. Analisis de agua — Determinacion de turbiedad en aguas naturales, residuales
y residuales tratadas — Método de prueba.

4. Términos y definiciones
Aguas naturales: Agua cruda, subterranea, de lluvia, de tormenta, de tormenta residual y superficial.

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

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

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

Turbiedad: Es una expresion de la propiedad optica de una muestra, que origina que, al pasar un haz de
luz a través de ella, la luz se disperse y se absorba en vez de transmitirse en linea recta.


https://saludpublica.ugr.es/sites/dpto/spublica/public/inline-files/bc510156890491c_Hig.Sanid_.Ambient.4.72-82%282004%29.pdf
https://doi.org/10.31910/rudca.v16.n1.2013.881
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Unidades nefelométricas de turbiedad [UNT]: Son las unidades en que se expresa la turbiedad cuando
ha sido determinada por el método nefelométrico. La turbiedad de una suspension de formacina de
concentracion especifica se define como el equivalente a 40 unidades nefelométricas.

5. Materiales, equipos e instrumentos

- Turbidimetro
- Celdas de vidrio de cristal incoloro y transparente

5.1 Reactivos

No aplica

6. Fase Pre-analitica

A] Recoleccion, Preservacion y Almacenamiento

- La muestra debe de ser colectada en frascos de vidrio o polietileno de boca ancha, cierre
hermético y tapa inerte. Debe contener un volumen minimo de 100 mL.

- La muestra no debe ser preservada.

- Las muestras deben de mantenerse en refrigeracion durante el transporte

- al laboratorio.

- Las muestras deben de analizarse lo antes posible y en un periodo no mayor de 24 h, mientras
permanezcan en el laboratorio deben conservarse en refrigeracion a 4°C.

- La determinacion puede realizarse en el sitio de muestreo empleando un turbidimetro portatil.

B] Preparacion de las disoluciones de trabajo

No aplica

C] Valoracion de las disoluciones de trabajo

No aplica

D] Calibracion de equipos

Calibrar el turbidimetro conforme al instructivo de operacion del equipo.

7. Fase analitica

A] Acondicionamiento de la muestra

Si la muestra se encuentra en refrigeracion, sacarla y permitir que alcance la temperatura ambiente antes
de que se realice el analisis.

B] Pretratamiento de la muestra
No aplica

C] Determinacion de turbidez

1. Enjuagar la celda del turbidimetro al menos dos veces con la muestra para evitar diluciones o
contaminaciones.

2. Homogeneizar la muestra antes de cada lectura para asegurar la uniformidad.

3. Llenar la celda con la muestra, asegurandose de que no queden burbujas y que la superficie esté
limpia y seca.

4. Colocar la celda en el compartimento del turbidimetro y cerrar adecuadamente.

5. Registrar la lectura de turbidez en UNT.
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Nota: Si la muestra presenta una turbidez superior a 40 UNT, se recomienda realizar una
dilucion con agua libre de turbidez y repetir el procedimiento para obtener una lectura dentro del rango
optimo del equipo.

8. Fase Post-analitica

A] Resguardo de la muestra

No aplica

B] Desecho de residuos quimicos
No aplica

C] Lavado de material

Lavar el material utilizado en la determinacion conforme al Procedimiento para el Aseguramiento de la
Calidad de los Resultados Analiticos.

9. Calculos

Calcular la turbiedad de la muestra original en base a la dilucion realizada.

A*B
C

UNT:

[18]

Donde: A= son las UNT encontradas en la muestra
B=es el volumen final en mL de la dilucion realizada
C= es el volumen en mL de muestra tomada para la dilucion

10. Interpretacion de resultados

La NMX-AA-038-SCFI-2001, Analisis de agua — Determinacion de turbiedad en aguas naturales,
residuales y residuales tratadas — Método de prueba. Nos indica los limites maximos permisibles de
turbidez de 40 UNT.

11. Interferencias

El color del agua debido a las sustancias disueltas que absorben luz origina que la turbiedad sea mas baja,
aunque este efecto generalmente no es significativo en aguas tratadas.

La presencia de residuos flotantes y materia fina los cuales puedan sedimentarse rapidamente
darén lecturas bajas.

Pequenas burbujas de aire pueden afectar el resultado de manera positiva.

Existen numerosas fuentes de error como son presencia de burbujas en las paredes de la celda al
momento de realizar la lectura, empanamiento de las celdas, suciedad del vidrio, y efectos de vibracion
que alteran la visibilidad superficial de la muestra los cuales conduciran a errores en las lecturas.

12. Referencias

Basic

NOM-001-ECOL-1996. Que establece los limites méaximos permisibles de contaminantes en las
descargas de aguas residuales en aguas y bienes nacionales, publicada en el Diario Oficial de la

Federacion el 6 de enero de 1997.

NOM-008-SCFI-1993. Sistema General de Unidades de Medida, publicada en el Diario Oficial de la
Federacion el 14 de octubre de 1993.
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NMX-AA-003-1980. Aguas residuales - Muestreo. Declaratoria de vigencia publicada en el Diario
Oficial de la Federacion el 25 de marzo de 1980.

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

NMX-AA-089/1-1986. Proteccion al ambiente - Calidad del agua - Vocabulario - Parte 1. Declaratoria
de vigencia publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 15 de julio de 1986.

NMX-AA-115-SCFI-2001. Analisis de agua - Criterios generales para el control de la calidad de
resultados analiticos. Declaratoria de vigencia publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 17 de
abril de 2001.

NMX-AA-116-SCFI-2001. Analisis de agua - Guia de solicitud para la presentacion de métodos alternos.
Declaratoria de vigencia publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 17 de abril de 2001.
Guzman, L., Villabona, A., Tejada, C., & Garcia, R. [2013]. Reduccion de la turbidez del agua usando
coagulantes naturales: una revision. Revista UDCA Actualidad & Divulgacion Cientifica, 16[1], 253-
262.

Marco, L., Azario, R., Metzler, C., Garcia, M. D., Marcé, L., & Azario, R. [2004]. La turbidez como
indicador basico de calidad de aguas potabilizadas a partir de fuentes superficiales. Propuestas a
proposito del estudio del sistema de potabilizacion y distribucion en la ciudad de Concepcion del
Uruguay [Entre Rios, Argentina]. Higiene y Sanidad Ambiental, 4[11], 4-72. Recuperado de

13. Apéndice
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Resumen [En inglés]
Debe contener hasta 150 palabras

Resumen grafico [En inglés]

El titulo va aqui

Objetivos Metodologia Contribucién

Los autores deben proporcionar una imagen original que represente claramente el trabajo descrito en el
libro. Los resimenes graficos deben presentarse en un archivo aparte. Tenga en cuenta que, al igual que
cada articulo, debe ser tinico.Tipo de archivo: los tipos de archivo son archivos de MS Office.No debe
incluirse ningln texto adicional, esquema o sinopsis. Cualquier texto o pie de foto debe formar parte del
archivo de imagen. No utilice espacios en blanco innecesarios ni un encabezado de "resumen grafico"
dentro del archivo de imagen.

Palabras clave [En inglés]
Indique 3 palabras clave en TNRoman y negrita No. 12

Resumen [En espaiiol]

Debe contener hasta 150 palabras

Resumen grafico [En espafiol]

El titulo va aqui

Objetivos Metodologia Contribuciéon
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Los autores deben proporcionar una imagen original que represente claramente el trabajo descrito en el
libro. Los resimenes graficos deben presentarse en un archivo aparte. Tenga en cuenta que, al igual que
cada articulo, debe ser Uinico.Tipo de archivo: los tipos de archivo son archivos de MS Office.No debe
incluirse ningun texto adicional, esquema o sinopsis. Cualquier texto o pie de foto debe formar parte del
archivo de imagen. No utilice espacios en blanco innecesarios ni un encabezado de "resumen grafico"
dentro del archivo de imagen.

Palabras clave [En espaiiol]

Indique 3 palabras clave en TNRoman y negrita No. 12

Introduccion

Texto en TNRoman No.12, a espacio sencillo.

Explicacion general del tema y explicar por qué es importante.

(Cuadl es su valor afiadido con respecto a otras técnicas?

Enfoque claramente cada una de sus caracteristicas

Explicar claramente el problema a resolver y la hipotesis central.

Explicacion de las secciones del libro.

Desarrollo de los epigrafes y subepigrafes del libro con los nimeros subsiguientes

Productos en desarrollo No.12 TNRoman, interlineado sencillo.

Inclusién de figuras y tablas-Editable

En el contenido del Libro cualquier figura y tabla deben ser formatos editables que puedan cambiar de
tamafo, tipo y numero de letras, a efectos de edicion, estas deben ser de alta calidad, no pixeladas y

deben ser apreciables incluso reduciendo la escala de la imagen.

[Indicando el titulo en la parte superior con el No.12 y TNRoman en Negrita].

Box

Table 1

Titulo [No deben ser imagenes: todo debe ser editable]

Fuente [en
cursival
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 301).¢

Figura 1
Titulo [No deben ser imagenes: todo debe ser editable]

Fuente [en cursiva]

El maximo de Box son 10 elementos

Para el uso de ecuaciones, anotadas como sigue:

4 1 12 2

im~1 lim~1 lim lim

Debe ser editable y el nimero debe estar alineado a la derecha.
Metodologia

Desarrollar dar el significado de las variables en la escritura lineal e importante es la comparacion de los
criterios utilizados.

Resultados

Los resultados seran por seccion del libro.

Conclusiones

Explicar claramente los resultados y las posibilidades de mejora.
Anexos

Tablas y fuentes adecuadas.

El estandar internacional es de 7 paginas minimo v maximo 14
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Declaraciones
Conflicto de intereses

Los autores declaran no tener ningtn conflicto de intereses. No tienen intereses financieros o relaciones
personales que pudieran haber influido en este libro.

Contribucion de los autores

Especificar la contribuciéon de cada investigador en cada uno de los puntos desarrollados en esta
investigacion.

Prot-
Benoit-Pauleter, Gerard: Contributed to the project idea, research method and technique.

Disponibilidad de datos y materiales

Indique la disponibilidad de los datos obtenidos en esta investigacion.
Financiacion

Indicar si la investigacion recibid algtn tipo de financiacion.
Agradecimientos

Indicar si fueron financiados por alguna institucion, Universidad o empresa.
Abreviaturas

Enumere las abreviaturas por orden alfabético.

ANN Artificial Neural Network

Referencias

Utilizar el sistema APA. No debe ir numerado, ni con vifietas, sin embargo si es necesario la numeracion
sera porque se hace referencia o mencion en alguna parte del Libro.

Utilice el alfabeto romano, todas las referencias que haya utilizado deben estar en alfabeto romano,
incluso si ha citado un libro en cualquiera de los idiomas oficiales de las Naciones Unidas [inglés, francés,
aleman, chino, ruso, portugués, italiano, espanol, arabe], debe escribir la referencia en alfabeto romano
y no en cualquiera de los idiomas oficiales.

Las citas se clasifican en las siguientes categorias:

Antecedentes. La cita se debe a una investigacion publicada anteriormente y orienta el documento que
cita dentro de un 4rea académica determinada.

Basicos. La cita tiene por objeto informar sobre conjuntos de datos, métodos, conceptos e ideas en los
que los autores del documento que cita basan su trabajo.

Soporte. El articulo que cita informa de resultados similares. También puede referirse a similitudes en
la metodologia o, en algunos casos, a la reproduccion de resultados.
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Diferencias. El documento que cita informa mediante una cita de que ha obtenido resultados diferentes
a los obtenidos en el documento citado. También puede referirse a diferencias en la metodologia o a
diferencias en el tamano de las muestras que afectan a los resultados.

Discusiones. El articulo citante cita otro estudio porque proporciona una discusion mas detallada sobre
el tema tratado.

La URL del recurso se activa en el DOI o en el titulo del recurso.

Prot-
Mandelbrot, B. B. [2020]. Negative dimensions and Hdlders, multifractals and their Holder spectra, and
the role of lateral preasymptotics in science. Journal of Fourier Analysis and Applications Special. 409-
432.

Requisitos de Propiedad Intelectual para la edicion:

Firma auténtica en color del Formato de Originalidad de Autor y Coautores.

Firma auténtica en color del Formato de Aceptacion de Autor y Coautores.

Firma auténtica en color del Formato de Conflicto de Intereses de Autor y Coautores.
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Reserva a la Politica Editorial

ECORFAN Books se reserva el derecho de hacer los cambios editoriales requeridos para adecuar la Obra
Cientifica a la Politica Editorial del ECORFAN Books. Una vez aceptada la Obra Cientifica en su
version final, el ECORFAN Books enviara al autor las pruebas para su revision. ECORFAN®
unicamente aceptara la correccion de erratas y errores u omisiones provenientes del proceso de edicion
de la revista reservandose en su totalidad los derechos de autor y difusién de contenido. No se aceptaran
supresiones, sustituciones o anadidos que alteren la formacion de la Obra Cientifica.

Codigo de Etica — Buenas Practicas y Declaratoria de Solucion a Conflictos Editoriales

Declaracion de Originalidad y caracter inédito de la Obra Cientifica, de Autoria, sobre la obtencion de
datos e interpretacion de resultados, Agradecimientos, Conflicto de intereses, Cesion de derechos y
distribucion.

La Direccion de ECORFAN-México, S.C reivindica a los Autores de la Obra Cientifica que su contenido
debe ser original, inédito y de contenido Cientifico, Tecnoldgico y de Innovacion para someterlo a
evaluacion.

Los Autores firmantes de la Obra Cientifica deben ser los mismos que han contribuido a su concepcidn,
realizacion y desarrollo, asi como a la obtencion de los datos, la interpretacion de los resultados, su
redaccion y revision. El Autor de correspondencia de la Obra Cientifica propuesto requisitara el
formulario que sigue a continuacion.

Titulo de la Obra Cientifica:

- El envio de una Obra Cientifica a ECORFAN Books emana el compromiso del autor de no
someterlo de manera simultanea a la consideracion de otras publicaciones seriadas para ello
deberd complementar el Formato de Originalidad para su Obra Cientifica, salvo que sea
rechazado por el Comité de Arbitraje, podra ser retirado.

- Ninguno de los datos presentados en esta Obra Cientifica ha sido plagiado ¢ inventado. Los datos
originales se distinguen claramente de los ya publicados. Y se tiene conocimiento del testeo en
PLAGSCAN si se detecta un nivel de plagio Positivo no se procedera a arbitrar.

- Se citan las referencias en las que se basa la informacion contenida en la Obra Cientifica, asi
como las teorias y los datos procedentes de otras Obras Cientificas previamente publicados.

- Los autores firman el Formato de Autorizacion para que su Obra Cientifica se difunda por los
medios que ECORFAN-M¢éxico, S.C. en su Holding México considere pertinentes para
divulgacion y difusion de su Obra Cientifica cediendo sus Derechos de Obra Cientifica.

- Se ha obtenido el consentimiento de quienes han aportado datos no publicados obtenidos
mediante comunicacion verbal o escrita, y se identifican adecuadamente dicha comunicacion y
autoria.

- El Autor y Co-Autores que firman este trabajo han participado en su planificacion, disefio y
gjecucion, asi como en la interpretacion de los resultados. Asimismo, revisaron criticamente el
trabajo, aprobaron su version final y estan de acuerdo con su publicacion.

- No se ha omitido ninguna firma responsable del trabajo y se satisfacen los criterios de Autoria
Cientifica.

- Los resultados de esta Obra Cientifica se han interpretado objetivamente. Cualquier resultado
contrario al punto de vista de quienes firman se expone y discute en la Obra Cientifica.



Copyright y Acceso

La publicacion de esta Obra Cientifica supone la cesion del copyright a ECORFAN-Mexico, S.C en su
Holding México para su ECORFAN Books, que se reserva el derecho a distribuir en la Web la version
publicada de la Obra Cientifica y la puesta a disposicion de la Obra Cientifica en este formato supone
para sus Autores el cumplimiento de lo establecido en la Ley de Ciencia y Tecnologia de los Estados
Unidos Mexicanos, en lo relativo a la obligatoriedad de permitir el acceso a los resultados de
Investigaciones Cientificas.

Titulo de la Obra Cientifica:

Nombre y apellidos del Autor de contacto y de los Coautores Firma

Rl I e

Principios de Etica y Declaratoria de Solucién a Conflictos Editoriales
Responsabilidades del Editor

El Editor se compromete a garantizar la confidencialidad del proceso de evaluacion, no podra revelar a
los Arbitros la identidad de los Autores, tampoco podra revelar la identidad de los Arbitros en ningin
momento.

El Editor asume la responsabilidad de informar debidamente al Autor la fase del proceso editorial en que
se encuentra el texto enviado, asi como de las resoluciones del arbitraje a Doble Ciego.

El Editor debe evaluar los manuscritos y su contenido intelectual sin distincion de raza, género,
orientacion sexual, creencias religiosas, origen €tnico, nacionalidad, o la filosofia politica de los Autores.

El Editor y su equipo de edicion de los Holdings de ECORFAN® no divulgardn ninguna informacion
sobre la Obra Cientifica enviado a cualquier persona que no sea el Autor correspondiente.

El Editor debe tomar decisiones justas e imparciales y garantizar un proceso de arbitraje por pares justa.
Responsabilidades del Consejo Editorial

La descripcion de los procesos de revision por pares es dado a conocer por el Consejo Editorial con el
fin de que los Autores conozcan cudles son los criterios de evaluacion y estara siempre dispuesto a
justificar cualquier controversia en el proceso de evaluacion. En caso de Deteccion de Plagio a la Obra
Cientifica el Comité notifica a los Autores por Violacion al Derecho de Autoria Cientifica, Tecnoldgica
y de Innovacion.

Responsabilidades del Comité Arbitral

Los Arbitros se comprometen a notificar sobre cualquier conducta no ética por parte de los Autores y
sefialar toda la informacion que pueda ser motivo para rechazar la publicacion de la Obra Cientifica.
Ademas, deben comprometerse a mantener de manera confidencial la informacion relacionada con la

Obra Cientifica que evaluan.

Cualquier manuscrito recibido para su arbitraje debe ser tratado como documento confidencial, no se
debe mostrar o discutir con otros expertos, excepto con autorizacion del Editor.

Los Arbitros se deben conducir de manera objetiva, toda critica personal al Autor es inapropiada.

Los Arbitros deben expresar sus puntos de vista con claridad y con argumentos vélidos que contribuyan
al que hacer Cientifico, Tecnoldgica y de Innovacion del Autor.



Los Arbitros no deben evaluar los manuscritos en los que tienen conflictos de intereses y que se hayan
notificado al Editor antes de someter la Obra Cientifica a evaluacion.

Responsabilidades de los Autores

Los Autores deben garantizar que sus Obras Cientificas son producto de su trabajo original y que los
datos han sido obtenidos de manera ética.

Los Autores deben garantizar no han sido previamente publicados o que no estén siendo considerados en
otra publicacion seriada.

Los Autores deben seguir estrictamente las normas para la publicacion de Obra Cientifica definidas por
el Consejo Editorial.

Los Autores deben considerar que el plagio en todas sus formas constituye una conducta no ética editorial
y es inaceptable, en consecuencia, cualquier manuscrito que incurra en plagio serd eliminado y no
considerado para su publicacion.

Los Autores deben citar las publicaciones que han sido influyentes en la naturaleza de la Obra Cientifica
presentado a arbitraje.
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