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TECNICA ANALITICA PARA LA DETERMINACION DE DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO

1. PRINCIPIO DEL METODO

La demanda química de oxígeno (DQO) corresponde al oxígeno equivalente de la materia orgánica de una muestra que es susceptible a la oxidación por un fuerte oxidante químico. 

2. APARATOS Y EQUIPOS

2.1 Pipeta automática de 1,0 a 5,0 mL
2.2 Puntas para pipeta.

2.3 Espectrofotómetro: use a 600 nm
2.4 Cubetas de vidrio.

2.5 Digestor a 150°C.

2.6 Tubos con tapa rosca de capacidad 10 mL para la digestión.

3. REACTIVOS Y SOLUCIONES

3.1 Solución Digestota: se disuelven 10,216 g de K2Cr2O7 y 33 g de HgSO4 en 500 mL de agua destilada. Se añaden 167 mL de ácido Sulfúrico concentrado. Se completa hasta 1000 mL.

3.2 Solución catalítica: se disuelven 10,7 g de Ag2SO4 en un litro de ácido sulfúrico concentrado. Dejar la mezcla en reposo durante dos días hasta su completa disolución.

3.3 Disolución patrón de Ftalato ácido de potasio: se disuelven 0,4250 g de HOOC x C6H4 x COOK previamente secado a 105°C hasta peso constante, en agua destilada. Completar hasta 500 mL, ésta solución tiene DQO teórico de 1000 µg O2/mL. Debe mantenerse refrigerada y renovarse al menos cada tres meses. 

A partir de esta solución de Ftalato ácido de potasio, prepárense a los menos cinco patrones con DQO equivalente que oscilen entre 20 y 900 mg O2/L

4. PROCEDIMIENTO.
4.1 Colocar 2,5 mL de muestra (con valor de DQO menor de 900 mg/L, para lo cual se diluirá si fuese necesario) en un tubo de digestión. Paralelamente se preparará un blanco con 2,5 mL de agua destilada. Todas las operaciones se repetirán para la muestra y blanco.

4.2 Añadir a cada tubo 1,5 mL de solución digestora y 3,5 mL de solución catalítica. Esta última adición debe realizarse cuidadosamente dejándola escurrir lentamente por la pared del tubo, que se mantendrá inclinado, de forma que se separen dos capas.

4.3 Cerrar los tubos con el tapón roscado (si es necesario colocar la cinta de teflón), homogeneizar su contenido por agitación vigorosa y mantenerlos a 150°C por espacio de dos horas. Finalmente retirar los tubos y dejar enfriar hasta temperatura ambiente.

4.4 Preparar una curva de calibración, para la curva los puntos que se graficaron fueron: 50-150-300-450-600-750-900 mg/L
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Figura 1. Gráfico ejemplo de curva  de calibración para DQO.
5. CALCULOS Y RESULTADOS

5.1 Lea directamente en el espectrofotómetro a 600 nm.

DQO (mgO2/L) =  Concentración (mg/L) de la curva x FD.
Donde: 

FD: Factor de Dilución.
6.
INTERFERENCIAS

6.1
Las dificultades causadas por la presencia de los haluros pueden superarse en buena parte, aunque no completamente, por acomplejamiento antes del proceso de reflujo con sulfato de mercurio (HgSO4), que forma el haluro mercúrico correspondiente, muy poco soluble en medio acuoso. Si bien se especifica 1 g de HgSO4 para 50 mL de muestra, se puede usar una menor cantidad cuando la concentración de cloruro sea menor de 2000 mg/L, mientras se mantenga una relación HgSO4: Cl - de 10:1. La técnica no se debe

Usar para muestras que contengan más de 2000 mg Cl/L; existen otros procedimientos diseñados para determinar la DQO en aguas salinas.

6.2
El nitrito (NO2-) tiene una DQO de 1,1 mgO2/mg de N-NO2- y como las concentraciones de NO2- en aguas rara vez son mayores de 1 o 2 mg/L N-NO2-, esta interferencia es considerada insignificante y usualmente se ignora. Para evitar una interferencia significante debida al NO2-, agregar 10 mg de ácido sulfámico por cada mg de N- NO2- presente en el volumen de muestra usado, agregar la misma cantidad de ácido sulfámico al blanco de agua destilada.

6.2 Las especies inorgánicas reducidas, tales como ion ferroso, sulfuro manganoso, etc., se oxidan cuantitativamente bajo las condiciones de la prueba; para concentraciones altas de estas especies, se pueden hacer las correcciones al valor de DQO obtenido, según los cálculos estequiométricos en caso de conocer su concentración.

7. 
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