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Toma y preservacion de muestras

1. INTRODUCCION

La recoleccion de las muestras depende de los procedimientos analiticos empleados y los
objetivos del estudio.

El objetivo del muestreo es obtener una parte representativa del material bajo estudio (cuerpo
de agua, efluente industrial, agua residual, etc.) para la cual se analizaran las variables
fisicoquimicas de interés. El volumen del material captado se transporta hasta el lugar de alma-
cenamiento (cuarto frio, refrigerador, nevera, etc.), para luego ser transferido al laboratorio
para el respectivo analisis, momento en el cual la muestra debe conservar las caracteristicas
del material original. Para lograr el objetivo se requiere que la muestra conserve las concentra-
ciones relativas de todos los componentes presentes en el material original y que no hayan
ocurrido cambios significativos en su composicién antes del andlisis.

En algunos casos, el objetivo del muestreo es demostrar que se cumplen las normas especifi-
cadas por la legislacién (resoluciones de las autoridades ambientales). Las muestras ingresan
al laboratorio para determinaciones especificas, sin embargo, la responsabilidad de las condi-
ciones y validez de las mismas debe ser asumida por las personas responsables del muestreo,
de la conservacion y el transporte de las muestras. Las técnicas de recoleccion y preservacion
de las muestras tienen una gran importancia, debido a la necesidad de verificar la precision,
exactitud y representatividad de los datos que resulten de los analisis.

2. TIPOS DE MUESTRAS

2.1. Muestra simple o puntual: Una muestra representa la composicion del cuerpo de agua
original para el lugar, tiempo y circunstancias particulares en las que se realiz6 su capta-
cion. Cuando la composicion de una fuente es relativamente constante a través de un
tiempo prolongado o a lo largo de distancias sustanciales en todas las direcciones, pue-
de decirse que la muestra representa un intervalo de tiempo o un volumen mas exten-
sos. En tales circunstancias, un cuerpo de agua puede estar adecuadamente represen-
tado por muestras simples, como en el caso de algunas aguas de suministro, aguas
superficiales, pocas veces, efluentes residuales.

Cuando se sabe gue un cuerpo de agua varia con el tiempo, las muestras simples toma-
das a intervalos de tiempo precisados, y analizadas por separado, deben registrar la
extension, frecuencia y duracion de las variaciones. Es necesario escoger los intervalos
de muestreo de acuerdo con la frecuencia esperada de los cambios, que puede variar
desde tiempos tan cortos como 5 minutos hasta 1 hora o mas. Las variaciones estacionales
en sistemas naturales pueden necesitar muestreos de varios meses. Cuando la compo-
sicion de las fuentes varia en el espacio mas que en el tiempo, se requiere tomar las
muestras en los sitios apropiados.
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2.2. Muestras compuestas: En la mayoria de los casos, el término “muestra compuesta” se
refiere a una combinaciéon de muestras sencillas o puntuales tomadas en el mismo sitio
durante diferentes tiempos. Algunas veces el término “compuesta en tiempo (time-
composite)” se usa para distinguir este tipo de muestras de otras. La mayor parte de las
muestras compuestas en el tiempo se emplean para observar concentraciones prome-
dio, usadas para calcular las respectivas cargas o la eficiencia de una planta de trata-
miento de aguas residuales. El uso de muestras compuestas representa un ahorro sus-
tancial en costo y esfuerzo del laboratorio comparativamente con el analisis por separa-
do de un gran numero de muestras y su consecuente céalculo de promedios.

Para estos propdsitos, se considera estandar para la mayoria de determinaciones una
muestra compuesta que representa un periodo de 24 h. Sin embargo, bajo otras circuns-
tancias puede ser preferible una muestra compuesta que represente un cambio, o un
menor lapso de tiempo, o un ciclo completo de una operacion periddica. Para evaluar los
efectos de descargas y operaciones variables o irregulares, tomar muestras compuestas
gue representen el periodo durante el cual ocurren tales descargas.

No se debe emplear muestras compuestas para la determinacién de componentes o
caracteristicas sujetas a cambios significativos e inevitables durante el almacenamiento;
sino hacer tales determinaciones en muestras individuales lo mas pronto posible des-
pués de la toma y preferiblemente en el sitio de muestreo. Ejemplos de este tipo de
determinaciones son: gases disueltos, cloro residual, sulfuros solubles, temperatura y
pH. Los cambios en componentes como oxigeno o didxido de carbono disueltos, pH, o
temperatura, pueden producir cambios secundarios en determinados constituyentes
inorgénicos tales como hierro, manganeso, alcalinidad, o dureza. Las muestras com-
puestas en el tiempo se pueden usar para determinar solamente los componentes que
permanecen sin alteraciones bajo las condiciones de toma de muestra, preservacion y
almacenamiento.

Tomar porciones individuales del cuerpo de agua en estudio en botellas de boca ancha
cada hora (en algunos casos cada media hora o incluso cada 5 min.) y mezclarlas al final
del periodo de muestreo, o combinarlas en una sola botella al momento de tomarlas. Si
las muestras van a ser preservadas, agregar previamente las respectivas sustancias a la
botella, de tal manera que todas las porciones de la composicion sean preservadas tan
pronto como se recolectan. Algunas veces es necesario el analisis de muestras
individuales.

Es deseable, y a menudo esencial, combinar las muestras individuales en volimenes
proporcionales al caudal. Para el andlisis de aguas residuales y efluentes, por lo general
es suficiente un volumen final de muestra de 2 a 3 L. Para este propdésito existen
muestreadores automaticos, que no deben ser empleados a menos que la muestra sea
preservada; limpiar tales equipos y las botellas diariamente, para eliminar el crecimiento
bioldgico y cualquier otro depdsito.
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2.3.

Muestras integradas: Para ciertos propoésitos, es mejor analizar mezclas de muestras
puntuales tomadas simultdneamente en diferentes puntos, o lo mas cercanas posible.
Un ejemplo de la necesidad de muestreo integrado ocurre en rios o corrientes que
varian en composicion a lo ancho y profundo de su cauce. Para evaluar la composicién
promedio o la carga total, se usa una mezcla de muestras que representan varios
puntos de la seccidén transversal, en proporcion a sus flujos relativos. La necesidad de
muestras integradas también se puede presentar si se propone un tratamiento combi-
nado para varios efluentes residuales separados, cuya interaccién puede tener un efecto
significativo en la tratabilidad o en la composicién. La prediccion matematica puede ser
inexacta o imposible, mientras que la evaluacion de una muestra integrada puede dar
informacion mas dutil.

Los lagos naturales y artificiales muestran variaciones de composicion segun la localiza-
cion horizontal y la profundidad; sin embargo, estas son condiciones bajo las cuales las
variaciones locales son mas importantes mientras que los resultados promedio y totales
no son especialmente Utiles. En tales casos se deben examinar las muestras separada-
mente antes que integrarlas. La preparacion de muestras integradas requiere general-
mente de equipos disefiados para tomar muestras de una profundidad determinada sin
gue se contaminen con la columna de agua superior. Generalmente se requiere conocer
el volumen, movimiento, y composicion de varias partes del cuerpo de agua a ser estu-
diado. La toma de muestras integradas es un proceso complicado y especializado que
se debe describir adecuadamente en el plan de muestreo.

3. CONTROL Y VIGILANCIA DEL MUESTREO, PRESERVACION Y ANALISIS

El proceso de control y vigilancia del muestreo, preservacion y analisis (chain-of custody
procedure) es esencial para asegurar la integridad de la muestra desde su recoleccion hasta el
reporte de los resultados; incluye la actividad de seguir 0 monitorear las condiciones de toma
de muestra, preservacion, codificacion, transporte y su posterior analisis. Este proceso es basi-
co e importante para demostrar el control y confiabilidad de la muestra no sélo cuando hay un
litigio involucrado, sino también para el control de rutina de las muestras. Se considera que una
muestra esta bajo la custodia de una persona si esta bajo su posesion fisica individual, a su
vista, y en un sitio seguro. Los siguientes procedimientos resumen los principales aspectos del
control y vigilancia de las muestras.

3.1

3.2

Etiquetas. Para prevenir confusiones en la identificacion de las muestras, pegar al frasco
de muestra antes de o en el momento del muestreo, papel engomado o etiquetas
adhesivas en las que se anote, con tinta a prueba de agua, por lo menos la siguiente
informacion: nimero de muestra, nombre del recolector, fecha, hora y lugar de recolec-
cion, y preservacion realizada.

Sellos. Para evitar o detectar adulteraciones de las muestras, sellar los recipientes con
papel autoadhesivo, en los que se incluya por lo menos la siguiente informacién: nimero
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de muestra (idéntico al nimero en la etiqueta), nombre del recolector, fecha y hora de
muestreo; también son Utiles los sellos de plastico encogible. Adherir el sello de tal ma-
nera que sea necesario romperlo para abrir el recipiente de la muestra, después de que
el personal muestreador ceda la custodia o vigilancia.

3.3 Libro de campo. Registrar toda la informacién pertinente a observaciones de campo o
del muestreo en un libro apropiado, en el que se incluya como minimo lo siguiente:
propasito del muestreo; localizacion de la estacion de muestreo, o del punto de muestreo
si se trata de un efluente industrial, en cuyo caso se debe anotar la direccion y el nombre
del representante de la empresa; tipo de muestra y método de preservacion si es aplica-
ble. Si se trata de una muestra de aguas residuales, identificar el proceso que produce el
efluente. Estipular también la posible composicion de la muestra y las concentraciones;
namero y volumen de muestra tomados; descripciéon del punto y método de muestreo;
fecha y hora de recoleccion; nimero(s) de identificacién del (los) recolector(es) de la
muestra; distribucion y método de transporte de la muestra; referencias tales como ma-
pas o fotografias del sitio de muestreo; observaciones y mediciones de campo; y firmas
del personal responsable de las observaciones. Debido a que las situaciones de muestreo
varian ampliamente, es esencial registrar la informacién suficiente de tal manera que se
pueda reconstruir el evento del muestreo sin tener que confiar en la memoria de los
encargados. Guardar el libro en un sitio seguro.

3.4  Registro del control y vigilancia de la muestra. Diligenciar el formato de control y vigilan-
cia de cada una de las muestras o grupo de muestras, las cuales deben estar acompa-
fladas de este formato; en él se incluye la siguiente informacién: nimero(s) de la(s)
muestra(s); firma del recolector responsable; fecha, hora y sitio de muestreo; tipo de
muestra; firmas del personal participante en el proceso de control, vigilancia y posesion
de las muestras y las fechas correspondientes.

3.5 Formato de solicitud de analisis. La muestra debe llegar al laboratorio acompafiada de
una solicitud de andlisis; el recolector completa la parte del formato correspondiente a la
informacion de campo de acuerdo con la informacion anotada en el libro de campo. La
parte del formato correspondiente al laboratorio la completa el personal del laboratorio, e
incluye: nombre de la persona que recibe la muestra, nimero de muestra en el laborato-
rio, fecha de recepcidn, y las determinaciones a ser realizadas.

3.6 Entrega de la muestra en el laboratorio. Las muestras se deben entregar en el laborato-
rio lo mas pronto que sea posible después del muestreo, en el transcurso de dos dias
como maximo; si el tiempo de almacenamiento y preservacion es menor, debe planificar-
se el procedimiento para asegurar su entrega oportuna en el laboratorio. En caso de que
las muestras sean enviadas por correo a través de una empresa responsable, se debe
incluir el formato de la compafia transportadora dentro de la documentacién del control
y vigilancia de la muestra. La solicitud de andlisis debe estar acompafiada por el registro
completo del proceso de control y vigilancia de la muestra. Entregar la muestra a la
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oficina de recepcidn en el laboratorio; el recepcionista a su vez debe firmar el formato de
vigilancia y control, incluyendo la fecha y hora de entrega.

3.7 Recepcion y registro de la muestra. En el laboratorio, el recepcionista inspecciona la
condicion y el sello de la muestra, compara la informacion de la etiqueta y el sello con el
registro o formato del proceso de control y vigilancia, le asigna un namero o cddigo para
su entrada al laboratorio, la registra en el libro del laboratorio, y la guarda en el cuarto o
cabina de almacenamiento hasta que sea asignada a un analista. Asignacion de la muestra
para analisis. El coordinador del laboratorio asigna la muestra para su andlisis. Una vez
la muestra esta en el laboratorio, el auditor y los analistas son responsables de su cuida-
do y vigilancia.

4. METODOS DE MUESTREO

4.1. Muestreo manual: EI muestreo manual requiere de un minimo de equipo, pero para
programas de muestreo a gran escala o de rutina puede ser excesivamente costoso y de
manejo dispendioso.

4.2. Muestreo automatico: Los equipos de muestreo automatico pueden eliminar errores hu-
manos, inherentes al muestreo manual, reducen los costos y permiten aumentar la fre-
cuencia del muestreo. El muestreador no debe contaminar las muestras, es el caso de
los recipientes plasticos incompatibles para almacenar muestras que contienen com-
puestos organicos y que solubilizan los componentes plasticos. En algunos casos un
muestreador manual con recipiente de vidrio puede resultar mas adecuado. Programar
el muestreador automatico de acuerdo con las especificaciones del mismo y las necesi-
dades del muestreo, ajustar cuidadosamente las velocidades de la bomba y los tamafios
de los tubos segun el tipo de muestra a tomar.

5. RECIPIENTES PARA LAS MUESTRAS

Los recipientes para las muestras generalmente estdn hechos de plastico o de vidrio, y se
utilizan de acuerdo con la naturaleza de la muestra y sus componentes. Los recipientes de
vidrio son inconvenientes para muestras destinadas a ser analizadas por metales traza; el
vidrio libera silicio y sodio, a su vez, pueden adsorber trazas de metales contenidas en la
muestra. Por otra parte los recipientes de plastico -excepto los teflonados (politetrafluoroetileno,
TFE)- deben descartarse para muestras que contengan compuestos organicos, estos materia-
les liberan sustancias del plastico (por ejemplo, ésteres de ftalato del plastico) y a su vez disuel-
ven algunos compuestos organicos volatiles de la muestra. Las tapas de los envases, general-
mente de plastico, también pueden ser un problema, por lo que se debe usar empaques o
séptum de metal o TFE. Para situaciones criticas, es adecuada la inclusiéon de un blanco del
recipiente para demostrar la ausencia de interferencias. Usar los de vidrio para todos los ana-
lisis de compuestos organicos volatiles, semivolatiles, plaguicidas, PCBs, aceites y grasas.
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6. PRECAUCIONES GENERALES

Uno de los requerimientos basicos en el programa de muestreo es una manipulacion ausente
de procesos de deterioro o de contaminacion antes de iniciar los analisis en el laboratorio; en el
muestreo de aguas, antes de colectar la muestra es necesario purgar el recipiente dos o tres
veces, a menos que contenga agentes preservativos. Dependiendo del tipo de determinacion,
el recipiente se llena completamente (esto para la mayoria de las determinaciones de com-
puestos organicos), o se deja un espacio para aireacién o mezcla (por ejemplo en analisis
microbioldgicos); si el recipiente contiene preservativos no puede ser rebosado, lo cual ocasio-
naria una pérdida por dilucion. Excepto cuando el muestreo tiene como objetivo el analisis de
compuestos organicos, se debe dejar un espacio de aire equivalente a aproximadamente 1%
del volumen del recipiente, para permitir la expansiéon térmica durante su transporte.

Cuando las muestras colectadas contienen compuestos organicos o metales traza, se requie-
ren precauciones especiales, debido a que muchos constituyentes estan presentes en concen-
traciones de unos pocos microgramos por litro y se puede correr el riesgo de una pérdida total
0 parcial, si el muestreo no se ejecuta con los procedimientos precisos para la adecuada
preservacion.

Las muestras representativas se pueden obtener sélo colectando muestras compuestas en
periodos de tiempo predeterminados o en diferentes puntos de muestreo; las condiciones de
recoleccion varian con las localidades y no existen recomendaciones especificas que puedan
ser aplicables en forma general. Algunas veces es mas informativo analizar varias muestras en
forma separada en lugar de obtener una muestra compuesta, ya que es posible aparentar su
variabilidad, los maximos y los minimos.

En términos generales, la muestra colectada debe asegurar que los resultados analiticos obte-
nidos representan la composicion actual de la misma. Los siguientes factores afectan los resul-
tados: presencia de material suspendido o turbidez, el método seleccionado para su remocion,
los cambios fisicoquimicos en el almacenamiento o por aireacién. Por consiguiente es necesa-
rio disponer de los procedimientos detallados (como filtracion, sedimentacion, etc.) a los que se
van a someter las muestras antes de ser analizadas, especialmente si se trata de metales traza
0 compuestos organicos en concentraciones traza. En algunas determinaciones como los ana-
lisis para plomo, estos pueden ser invalidados por la contaminacion que se puede presentar en
tales procesos. Cada muestra debe ser tratada en forma individual, teniendo en cuenta las
sustancias que se van a determinar, la cantidad y naturaleza de la turbidez presente, y cual-
quier otra condicion que pueda influenciar los resultados. La seleccién de la técnica para reco-
lectar una muestra homogénea debe ser definida en el plan de muestreo. Generalmente, se
separa cualquier cantidad significativa de material suspendido por decantacion, centrifugacion
o un procedimiento de filtracion adecuado. Para el andlisis de metales la muestra puede ser
filtrada o no, 0 ambas, si se requiere diferenciar el total de metales y los disueltos presentes en
la matriz.
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7. NUMERO DE MUESTRAS

Debido a las variaciones aleatorias tanto del procedimiento analitico como la presencia de un
constituyente en el punto de muestreo, una muestra simple puede ser insuficiente para obtener
el nivel deseado de incertidumbre. Si la desviacion estandar de todo el proceso es conocida, el
namero de muestras requeridas puede ser calculado a través de la siguiente relacion:

Nz%g

donde:

N = ndmero de muestras,

t = prueba t de Student para un nivel de confiabilidad dado,
s = desviacién estandar global, y

U = nivel aceptable de incertidumbre.

El calculo del nimero de muestras se puede consultar en la figura 1060:1, pp 1-23, Standard
methods, 1995.

Tabla 1. Recomendaciones para el muestreo y preservaciéon de muestras de acuerdo con las
mediciones!

Determinacion Recipiente? | Volumen Tipo de | Preservacion* Almacenamiento
minimo de muestra® maximo
muestra, mL recomendado®

Acidez P,V 100 s Refrigerar 14d

Alcalinidad P,V 200 S Refrigerar Refrigerar

Boro P 100 s, C No requiere 6 meses

Bromuro P,V 100 S, C No requiere 28d

Carbono orgénico, |V 100 S, C Andlisis inmediato; o 28d

total refrigerar y agregar H,PO, o

H,SO, hasta pH<2

Cianuro:Total P,V 500 S, C Agregar NaOH hasta pH>12, |14 d’

refrigerar en la oscuridad®

Clorable P,V 500 s, C Agregar 100 mg Na,S20,/L |14 d’

Cloro, residual P,V 500 s Analisis inmediato -

Clorofila PV 500 S, C 30 d en la oscuridad 30d
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Determinacion Recipiente? | Volumen Tipo de | Preservacion* Almacenamiento
minimo de muestra® maximo
muestra, mL recomendado®

Cloruro PV 50 S, C No requiere 28d

Color PV 500 S, C Refrigerar 48 h

Compuestos organicos:

Sustancias PV 250 S, C Refrigerar 48 h

activas al azul de

metileno

Plaguicidas V(S), 1000 S, C Refrigerar; agregar 1000 mg |7 d hasta la

tapon acido extraccién

Fenoles PV 500 S, C Refrigerar; agregar H,SO, 40 d después de

hasta pH<2 extraer

Purgables por V, tapén de | 2 x 40 S Refrigerar; agregar HCI hasta |14 d

purga y trampa TFE pH<2; agregar 1000 mg

acido ascorbico/L si hay
cloro residual

Conductividad PV 500 s, C Refrigerar 28d

DBO PV 1000 S Refrigerar 48 h

Di6xido de PV 100 S Analisis inmediato -

carbono

Diéxido de cloro PV 500 S Analisis inmediato -

DQO PV 100 S, C Analizar lo méas pronto 28d

posible, o agregar H,SO,
hasta pH<2; refrigerar

Dureza PV 100 S, C Agregar HNO, hasta pH<2 6 meses

Fluoruro P 300 s, C No requiere 28d

Fosfato V(A) 100 S Para fosfato disuelto filtrar 48 h

inmediatamente; refrigerar

Gas digestor de V, botella - - - -

lodos de gases

Grasa y aceite V,boca 1000 S, C Agregar HCI hasta pH<2, 28d

ancha refrigerar
calibrado

Metales, general Metales, S Filtrar®, agregar HNO, hasta | 6 meses
general pH<2
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Determinacion Recipiente? | Volumen Tipo de [ Preservacion* Almacenamiento
minimo de muestra® maximo
muestra, mL recomendado®

Cromo VI P (A),V 300 S Refrigerar 24 h

(A)

Cobre, P(A),V

colorimetria (A)

Mercurio P (A),V 500 S, C Agregar HNO, hasta pH<2, 28d

(A) 4°C, refrigerar
Nitrégeno:
Amoniaco PV 500 S, C Analizar lo mas pronto 28d
posible, o agregar H,SO,
hasta pH<2; refrigerar
Nitrato PV 100 S, C Analizar lo mas pronto 48 h (28 d para
posible o refrigerar muestras
cloradas)

Nitrato + nitrito P,V 200 S, C Agregar H,SO, hasta pH<2, |28d

refrigerar

Nitrito PV 100 S, C Analizar lo mas pronto 48 h

posible o refrigerar

Organico, Kjeldahl [P, V 500 S, C Refrigerar; agregar H,SO, 28d

hasta pH<2

Olor \% 500 s Analizar lo méas pronto -

posible; refrigerar

Oxigeno, disuelto: | G, botella | 300 S

DBO

Electrodo Analisis inmediato -

Winkler La titulacion puede aplazarse |8 h

después de la acidificacion

Ozono \% 1000 S Analisis inmediato -

pH P,V 50 S Andlisis inmediato -

Sabor \% 500 s Analizar lo méas pronto -

posible; refrigerar

Salinidad V, sello de | 240 S Analisis inmediato o usar -

cera sello de cera
Silica P 200 S, C Refrigerar 28d

10

INsTITUTO DE HiDROLOGIA, METEOROLOGIA Y ESTubios AMBIENTALES, IDEAM




Toma y preservacion de muestras

Determinacion Recipiente? | Volumen Tipo de [ Preservacion* Almacenamiento
minimo de muestra® maximo
muestra, mL recomendado®

Solidos PV 200 S, C Refrigerar 2-7 d, ver

protocolo

Sulfato PV 100 S, C Refrigerar 28d

Sulfuro PV 100 S, C Refrigerar; agregar 4 gotas 7d

de acetato de zinc 2N/100
mL; agregar NaOH hasta
pH>9

Temperatura PV - S Andlisis inmediato -

Turbidez PV 100 S, C Analizar el mismo dia; para 48 h

mas de 24 h guardar en
oscuridad, refrigerar
Yodo PV 500 Analisis inmediato -

8. CANTIDAD DE MUESTRA

Para la mayoria de analisis fisicos y quimicos tomar 2 L de muestra. Para determinados anali-
sis puede ser necesario un mayor volumen de muestra. Para pruebas quimicas, bacteriologicas
y microscopicas se deben tomar muestras por separado debido a que los métodos de recolec-
cion y manejo son diferentes. Colectar siempre un volumen de muestra suficiente en el reci-
piente adecuado que permita hacer las mediciones de acuerdo con los requerimientos de ma-
nejo, almacenamiento y preservacion.

Para detalles adicionales ver el texto y los protocolos respectivos. Para las determinaciones no enumeradas, usar recipientes de vidrio o
plastico; preferiblemente refrigerar durante el almacenamiento y analizar lo mas pronto posible.

P = plastico (polietileno o equivalente); V = vidrio; V(A) o P(A) = enjuagado con HNO, 1+1; V(B) = vidrio, enjuagado con solventes organicos
0 secado en estufa.

s = simple o puntual; ¢c = compuesta.

Refrigerar = almacenar a 4°C en ausencia de luz. La preservacién de la muestra debe realizarse en el momento de la toma de muestra. Para
muestras compuestas, cada alicuota debe preservarse en el momento de su recoleccion. Cuando el uso de un muestreador automatico
haga imposible la preservacién de cada alicuota, las muestras deben mantenerse a 4°C hasta que se complete la composicion.

Las muestras deben ser analizadas lo mas pronto posible después de su recoleccién. Los tiempos listados son los periodos maximos que
pueden transcurrir antes del andlisis para considerarlo valido. Las muestras pueden dejarse por periodos mas prolongados solo si su
monitoreo en el laboratorio ha demostrado que la muestra en estudio es estable durante un mayor tiempo. Algunas muestras pueden no ser
estables por el periodo maximo dado en la tabla. Si se envian las muestras por correo, deben cumplir con las regulaciones de transporte de
materiales peligrosos (consultar EPA Methods...)

Si la muestra esta clorada, consultar su pretratamiento en el protocolo o en Standard Methods.

El maximo tiempo de almacenamiento es de 24 h si esta presente el sulfuro, el cual se puede detectar mediante papel con acetato de plomo
antes de ajustar el pH; si el sulfuro esta presente, puede removerse por adicién de nitrato de cadmio en polvo hasta que se obtenga prueba
negativa; después se filtra la muestra y se adiciona NaOH hasta pH 12.

Para metales disueltos las muestras deben filtrarse inmediatamente en el sitio de muestreo, antes de adicionar el acido.
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9. PRESERVACION DE LA MUESTRA

Es practicamente imposible la preservacion completa e inequivoca de las muestras de aguas
residuales domésticas e industriales y de aguas naturales. Independientemente de la naturale-
za de la muestra, nunca puede lograrse la completa estabilidad de todos sus constituyentes; en
el mejor de los casos, las técnicas de preservacion solamente pueden retardar los cambios
guimicos y biolégicos, que contintan inevitablemente después de que la muestra se retira de
su fuente.

9.1.

9.2

9.3.

12

Naturaleza de los cambios en la muestra: Los cambios quimicos son funcion de las
condiciones fisicas y suceden en la estructura de ciertos constituyentes. Los cationes
metélicos pueden precipitarse como hidroxidos, formar complejos con otros constituyen-
tes, e incluso algunos, tales como aluminio, cadmio, cromo, cobre, hierro, plomo, man-
ganeso, plata y zinc, se pueden adsorber en las superficies de los recipientes (vidrio,
plastico, cuarzo, etc.). Bajo determinadas condiciones oxidantes o reductoras, los iones
pueden cambiar de estado de valencia; otros constituyentes se pueden disolver o volati-
lizar con el paso del tiempo.

Los cambios bioldgicos que tienen lugar en una muestra pueden cambiar la valencia de
un elemento o radical; los constituyentes solubles pueden convertirse en materiales
organicamente enlazados a las estructuras celulares; o la ruptura de las células puede
liberar el material celular hacia la solucién. Los ciclos del nitrégeno y del fésforo son
ejemplos de la influencia biolégica en la composicion de la muestra. La actividad
microbiolégica puede ser responsable de cambios en el contenido de nitrato-nitrito-amonio,
disminucién de la concentracion de fenoles y de la DBO, o de la reduccion del sulfato a
sulfuro.

Intervalo de tiempo entre la toma y el analisis de muestras: Los resultados analiticos son
mas exactos en la medida que el tiempo transcurrido entre la toma de la muestra y su
analisis sea menor, hecho especialmente cierto cuando las concentraciones de los analitos
estan en el orden de mg/L. Para evaluar ciertos constituyentes y parametros fisicos, se
requiere su analisis inmediato en el campo. Para las muestras compuestas se registra el
tiempo en el momento de finalizar la operacion de composicién. Los cambios provoca-
dos por el crecimiento de microorganismos se retardan por almacenamiento de la mues-
tra en la oscuridad y a baja temperatura (<4°C pero sin congelar). Registrar el tiempo
transcurrido hasta el momento del analisis de la muestra, y la técnica de preservacion
aplicada.

Técnicas de preservacion: Los métodos de preservacion incluyen las siguientes opera-
ciones: control del pH, adicién de reactivos, uso de botellas ambar y opacas, refrigera-
cion, filtracion y congelamiento; y obran para: (a) retardar la accion bioldgica, (b) retardar
la hidrdlisis de los compuestos o complejos quimicos, (c) reducir la volatilidad de los
constituyentes, y (d) reducir los efectos de absorcion.
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Para minimizar la volatilizacion o biodegradacion de los constituyentes, guardar la muestra
a baja temperatura sin congelacién. Antes del envio al laboratorio, es preferible empacar
las muestras en hielo triturado o en sustitutos comerciales del hielo; evitar el uso de hielo
seco debido a que puede alterar el pH de las muestras, ademas de que las congela y
puede causar la ruptura de los recipientes de vidrio. Las muestras compuestas deben
mantenerse a 4°C, con hielo o un sistema de refrigeracion, durante el periodo de composi-
cion. Analizar las muestras lo mas pronto posible después de su llegada al laboratorio; si
esto no es posible se recomienda, para la mayoria de muestras, almacenamiento a 4°C.

La adicidén de preservativos quimicos sélo es aplicable cuando estos no interfieren con
los andlisis a realizarse, y deben agregarse previamente a la botella de muestra de tal
manera que todas las porciones de muestra se preserven de inmediato. En ocasiones,
cuando se hacen diferentes determinaciones en una muestra es necesario tomar dife-
rentes porciones y preservarlas por separado, debido a que el método de preservacion
puede interferir con otra determinacion. Todos los métodos de preservacion pueden ser
inadecuados cuando se aplican a la materia en suspension. El formaldehido afecta la
mayoria de andlisis quimicos y no debe usarse como preservativo.

Enla Tabla 1 se dan los métodos de preservacion recomendados para varios constituyentes;
la estimacion del volumen de muestra requerido para su analisis; el tipo de recipiente suge-
rido; y el tiempo maximo de almacenamiento recomendado para muestras preservadas en
condiciones éptimas. Sin embargo, es imposible dar las reglas absolutas para prevenir todos
los cambios posibles; en cada protocolo de analisis de las variables fisicoquimicas se en-
cuentra la informacion correspondiente. La confiabilidad de una determinacion analitica se
apoya en la experiencia y buen criterio de la persona que toma la muestra.

10. AFORO DE CAUDALES Y EFLUENTES

Una vez determinados el tipo de descarga y ubicacién del sitio donde se va a realizar la
caracterizacion, se disefia el plan de aforo y muestreo. En la determinacién de caudales
debe adoptarse la forma mas practica de aforar dependiendo del tipo de descarga que
se tenga; si se hace necesario adecuar el sitio de muestreo, se deben dar las instruccio-
nes para la implementacion de la adecuacion. Los factores que se han de tener en
cuenta en el momento de seleccionar un sistema de medicidn son los siguientes:

. Tipo de conducto y accesibilidad.

. El intervalo de medida debe cubrir con la mejor precision posible, los caudales maximo y
minimo previstos tedricamente. Si el punto de medida recoge aguas pluviales e interesa de-
terminar su caudal, habra que tener en cuenta la lluvia méxima registrada caida en la zona.

. Economia de compra, instalacion y servicio, asi como de facil puesta en marcha, com-
probacién y ajuste.
. Posibilidad de recuperacion una vez finalizada la serie de medidas, para su aplicacion en

otros puntos.
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10.1.

10.2.

14

Debido a que los vertidos de aguas residuales se hacen por gravedad, el método selec-
cionado debera producir la minima pérdida posible de carga.

Distancia minima a la que se encuentran todos aquellos servicios generales precisos para el
funcionamiento de todos los aparatos de medida (aire a presion, corriente eléctrica, etc.).
Méaxima sencillez de manejo y lectura.

Caracteristicas del agua residual a medir, y su influencia en el equipo (corrosion, abrasion,
ataque quimico, taponamiento, etc.).

Como norma general, todas las partes en contacto con el liquido deben estar totalmente
protegidas, y en aquellos casos en que se puedan desprender gases 0 vapores, los
equipos y el personal se separan de su accion lo mas lejos que sea posible, o bien se
dotan con la proteccion adecuada.

En el caso de utilizacion de aparatos comerciales, se valorara la experiencia, garantia y
servicio posventa del proveedor.

Medicion volumétrica manual. La medicion del caudal se realiza de forma manual utili-
zando un cronémetro y un recipiente aforado. El procedimiento a seguir es tomar un
volumen de muestra cualquiera y medir el tiempo transcurrido desde que se introduce a
la descarga hasta que se retira de ella; la relacion de estos dos valores permite conocer
el caudal en ese instante de tiempo. Se debe tener un especial cuidado en el momento
de la toma de muestra y la medicion del tiempo, ya que es un proceso simultaneo donde
el tiempo comienza a tomarse en el preciso instante que el recipiente se introduce a la
descargay se detiene en el momento en que se retira de ella. Siendo Q = caudal en L/s,
V =volumen en L, yt=tempo en s, el caudal se calcula como:

Q=VI/t

Este método tiene la ventaja de ser el mas sencillo y confiable, siempre y cuando el lugar
donde se realice el aforo garantice que al recipiente llegue todo el volumen de agua que
sale por la descarga. Entre sus desventajas se cuenta que la mayoria de veces es nece-
sario adecuar el sitio de aforo y toma de muestras para evitar pérdida de muestra en el
momento de aforar; también se deben evitar represamientos que permitan la acumula-
cion de solidos y grasas.

Medicion en canales abiertos. El vertedero es un canal en el cual se coloca una represa
cuyo rebosadero puede adoptar distintas formas; el liquido represado alcanzara distin-
tas alturas en funcién del caudal, relacionadas por ecuaciones dependientes del tipo de
vertedero, que puede ser rectangular, triangular o trapezoidal. Las ventajas de este tipo
de vertederos radican en su facil construccion, bajo costo, y buen rango de precision en
liguidos que no contengan sélidos.

Cuando la cabeza sobre un vertedero triangular es menor de 10 cm hay posibilidad de

gue se formen vacios, por lo tanto no se recomienda su uso. En los vertederos hay que
tener especial cuidado debido a que estos al represar el agua van acumulando sélidos y
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10.3.

sustancias como grasas que interfieren en la calidad del agua y, en la representatividad
de la muestra.

Medicion por velocidad. Las canaletas se usan mas comunmente en canales abiertos
donde:

La rata de flujo no pueda medirse adecuadamente por un vertedero.

Haya una significante cantidad de particulas y otros materiales que podrian llenar un
vertedero.

La capacidad de la cabeza hidraulica sea insuficiente para utilizar el vertedero.

La velocidad de flujo de una canaleta puede ser establecida tal que, sedimentos y otros
sélidos pueden ser lavados a través de ella.

La instalacién de una canaleta puede ser relativamente més cara que un vertedero. El
disefio tipico de una canaleta debe incluir lo siguiente: las secciones rectas del canal
deben estar corriente arriba de la entrada de la canaleta, el flujo debe ser bien distribuido
a través del canal, la velocidad corriente arriba del canal debe ser menor que la veloci-
dad critica, y la canaleta no debe estar sumergida y debe tener una descarga libre aguas
abajo.

10.3.1. Tubo Venturi. Este medidor es una especie de tubo venturi abierto, que dispone de una

garganta que produce una elevacién de nivel en funcién del caudal. Esta formado por
una seccion de entrada de paredes verticales convergentes y fondo a nivel, una gargan-
ta 0 estrechamiento de paredes paralelas y fondo descendente, y una seccion de salida
con paredes divergentes y fondo ascendente. Los canales se definen por el ancho de la
garganta; la canaleta debe ser construida rigurosamente con las dimensiones dadas, o
de lo contrario su relacion cabeza-descarga de agua residual es invalida.

Para la determinacion del caudal se precisa de la medicion de la altura del liquido, que se
puede realizar de forma instantanea con sélo una medida de altura. Sin embargo, exis-
ten diferentes tipos de instrumentos que permiten llevar a cabo esta medicién de forma
continua, permitiendo determinar el caudal diario de una forma precisa, pudiendo aco-
plar esto a un indicador de registro grafico que se encarga de almacenar toda esta infor-
macion. En las canaletas se pueden acoplar diferentes tipos de sensores que permiten
registrar otro tipo de parametros diferentes al caudal, como son pH y temperatura.

El caudal se calcula como:

Q=4WHS

donde:

Q = Caudal, pies cubicos / segundo,
H_ = altura del agua sobre la garganta, en pies,
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W = ancho de la canaleta en la seccion de la garganta, y
n=1522 W02,

El tubo venturi tiene como ventajas: es autolavable, tiene una pérdida de cabeza relati-
vamente baja, el aumento de velocidad en la garganta impide la sedimentacién de parti-
culas, tiene la habilidad de operar de forma aproximada sobre un intervalo amplio de
descarga, tiene resistencia a los productos quimicos ya que se puede construir de dife-
rentes materiales, y en el caso de instalaciones permanentes se puede construir en
concreto vaciado. Su principal desventaja es que para la construccion se precisa de la
adecuacién de un sitio de descarga, dado que debe poseer una inclinaciéon que permita
la formacion de un flujo critico en la garganta, y los costos de construccion van a depen-
der de las caracteristicas de la descarga, dado que estas influyen en el tipo de material
de construccion como de las dimensiones en el disefio.

10.4. Otras técnicas de medicion. Existen equipos de medicion electromagnética o por ultraso-
nido, que pueden ser consultados en la bibliografia.

9. QUIMICO RESPONSABLE

Elaboracion del protocolo: Laboratorio de Quimica Ambiental Ideam Montaje de la técnica:
Laboratorio de Quimica Ambiental Ideam.

10. FEcHAS

Elaboracion del Protocolo: julio de 1997 Montaje de la Técnica: Calibracién: Revision: julio de
1997.
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DISENO DEL SISTEMA MUESTRAL
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2. Preparacioén y verificacion de la infraestructura
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3. Toma de muestras
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5. Informatica y sistemas
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