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PROLOGO
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PREFACIO

La norma ISO 5667 (NTC-ISO 5667) consiste de las siguientes partes, bajo el titulo general
Calidad del agua — Muestreo:

- Parte 1: Guia para el disefio de programas de muestreo

- Parte 2: Guia para las técnicas de muestreo

- Parte 3: Guia para la preservacion y el manejo de las muestras

- Parte 4: Guia para el muestreo de lagos

- Parte 5: Guia para el muestreo de agua potable

- Parte 6: Guia para el muestreo de rios y corrientes

- Parte 7: Guia para el muestreo de agua y vapor en instalaciones de calderas

- Parte 8: Guia para el muestreo de depdsitos himedos

- Parte 9: Guia para el muestreo de aguas marinas

- Parte 10: Guia para el muestreo de aguas residuales

- Parte 11: Guia para el muestreo aguas subterraneas

- Parte 12: Guia para el muestreo de sedimentos de fondo

- Parte 13: Guia para el muestreo de agua, aguas residuales y lodos relacionados

- Parte 14: Guia para el control de la calidad en el muestreo y el manejo del agua ambiental
- Parte 15: Guia para la preservacion y manejo de muestras lodos y sedimentos.

- Parte 16: Guia para los bioensayos de las muestras

- Parte 17: Guia para el muestreo de sedimentos suspendidos

- Parte 18: Guia para el muestreo de aguas subterraneas en sitios potencialmente
contaminados

- Parte 19: Guia para el muestreo de sedimentos en ambientes marinos
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CALIDAD DEL AGUA.
MUESTREO. PARTE 3: DIRECTRICES PARA LA PRESERVACION
Y MANEJO DE LAS MUESTRAS

0. INTRODUCCION

0.1 Esta Parte de la ISO 5667 se entiende que debe ser usada en conjunto con las
normas ISO 5667-1 e ISO 5667-2, las cuales tratan del disefio de programas de muestreo y de
las técnicas de muestreo respectivamente.

0.2 Esta norma es una adopcion modificada (MOD) de la norma ISO 5667-3 a la que se ha
incluido el Anexo C (Informativo) en donde se identifican las diferencias entre esta normay el
Standard Methods For The Examination of Water and Wastewater, 20 TH Edition. 1998 Section
1060. Adicionalmente, en la Tabla 1, para el parametro por estudiar: También se hicieron las
modificaciones indicadas en el Anexo D (Informativo).

1. OBJETO

Esta norma suministra directrices generales sobre las precauciones que se deben tomar para
preservar y transportar muestras de agua, con excepcion de las muestras microbioldgicas.

Estas directrices son adecuadas, en particular cuando una muestra (puntual o compuesta) no se
puede analizar en el sitio y tiene que ser transportada para analizarla en el laboratorio.

2. REFERENCIA NORMATIVAS

Las siguientes normas contienen disposiciones que, mediante su referencia dentro de este
texto, constituyen disposiciones de esta norma. Para referencias fechadas, no se aplican
enmiendas o revisiones de estas publicaciones. Sin embargo, se invita a las partes que
realizan acuerdos con base en esta norma, a investigar la posibilidad de aplicar las ediciones
mas recientes de los documentos normativos indicados abajo. Para referencias no fechadas,
se aplica la ultima edicion del documento normativo mencionado.

ISO 5667-1:1980, Water Quality — Sampling — Part 1. Guidance on the Design of Sampling
Programmes. (NTC-ISO 5667-1)

ISO 5667-2:1991, Water Quality — Sampling — Part 2: Guidance on Sampling Techniques.
(NTC-ISO 5667-2)
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ISO 5667-14:1988, Water Quality — Sampling — Part 14: Guidance on the Quality Assurance of
Environmental Water Sampling and Handling. (NTC-ISO 5667-14)

ISO 5667-16:1993, Water Quality — Sampling — Part 16: Guidance on the Bio Testing of Samples.
(NTC-ISO 5667-16)

ISO Guide 34:2000, General Requirements for the Competence of Reference Material
Procedures.

3. PRESERVACION DE MUESTRAS
3.1 CONSIDERACIONES GENERALES

Las aguas, en particular las aguas de superficie y las aguas residuales, son susceptibles de
cambio como resultado de reacciones fisicas, quimicas o biolégicas que pueden ocurrir entre el
tiempo del muestreo y el analisis. La naturaleza y velocidad de estas reacciones son tales que, si
no se toman las precauciones necesarias durante el muestreo, el transporte y el
almacenamiento, para determinantes especificos, las concentraciones determinadas seran
diferentes de las que existian en el momento del muestreo.

La extension de estos cambios depende de la naturaleza quimica y biolégica de la muestra, su
temperatura, exposiciéon a la luz, la naturaleza del recipiente en el que se encuentra, el tiempo
entre el muestreo y el andlisis, las condiciones a las cuales se ha sometido, por ejemplo, la
agitacion durante el transporte. Algunas causas mas especificas de las variaciones son:

- Las bacterias, algas y otros organismos pueden consumir algunos componentes
presentes en las muestras; también pueden modificar la naturaleza de los
componentes para producir otros nuevos. Esta actividad bioldgica incide, por
ejemplo, en el contenido de oxigeno disuelto, diéxido de carbono disuelto,
compuestos de nitrégeno, fésforo y algunas veces silicio.

- Algunos compuestos se pueden oxidar por el oxigeno disuelto contenido en las
muestras o por el oxigeno atmosférico [por ejemplo, compuestos organicos,
hierro(ll), sulfuros].

- Algunas sustancias [por ejemplo, carbonato de calcio o compuestos metdlicos
tales como AI(OH);, Mgs(PO,),] se pueden precipitar. Adicionalmente, algunos
componentes volatiles (por ejemplo: oxigeno, acido cianhidrico, o mercurio),
pueden escapar o entrar en la muestra directamente a través del plastico o si las
tapas no estan bien selladas. La conductividad, el pH, el contenido de diéxido de
carbono, etc., se pueden modificar mediante el intercambio de diéxido de carbono
con el aire.

- Los compuestos metdlicos, disueltos o en estado coloidal, asi como algunos
compuestos organicos, pueden ser adsorbidos o absorbidos irreversiblemente
sobre la superficie de los recipientes o los materiales sélidos contenidos en las
muestras.

- Los productos polimerizados se pueden despolimerizar; a la inversa, los
compuestos simples se pueden polimerizar.
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De esto se deduce que las variaciones relativas a un componente particular varian tanto en grado
como en velocidad, no Unicamente en funcién del tipo de agua, sino también, para el mismo tipo,
en funcion de las condiciones ambientales.

Ademas, se debe enfatizar en que estas variaciones son a menudo suficientemente rapidas
como para modificar la muestra considerablemente en el término de varias horas. Por lo tanto, es
esencial en todos los casos tomar las precauciones necesarias para minimizar estas reacciones,
y en el caso de muchos parametros, analizar la muestra con un minimo de retraso.

Puesto que las variaciones que ocurren en las muestras de agua se deben en gran medida a
procesos bioldgicos, generalmente es necesario seleccionar entre varios métodos posibles de
preservacion, un método que no introduzca contaminacion.

Las aguas superficiales y las aguas subterraneas se pueden almacenar mas eficazmente. En el
caso de aguas potables, el problema del almacenamiento se puede resolver mas faciimente,
porgque estas aguas son menos susceptibles a las reacciones biolégicas y quimicas.

En general, si las muestras se analizan en un lapso de 24 h, es suficiente la técnica de
preservacion con enfriamiento de 1 °C - 5 °C. Las muestras de agua de las plantas de
alcantarillado municipales e industriales siempre se deberian preservar después del muestreo,
debido a la actividad bioldgica en ellas.

A pesar de las numerosas investigaciones [1] que se han efectuado para recomendar métodos
gue permitan almacenar muestras de agua sin que su composicién se modifique, es imposible
dar reglas absolutas que cubran todos los casos Yy situaciones. Los detalles que se dan en este
documento acerca de la preservacion de muestras reemplaza los detalles correspondientes gque
se dan en las normas de andlisis, a menos que la norma de ensayo explicitamente excluya la
aplicabilidad de esta parte de la ISO 5667 (NTC-ISO 5667).

3.2 PRECAUCIONES QUE DEBEN TOMARSE
3.2.1 Seleccioén del recipiente

La escogencia del recipiente es de gran importancia y la norma I1ISO 5667-2 (NTC ISO 5667-2)
suministra algunas orientaciones sobre este tema. Los detalles sobre el tipo de recipiente que se
debe usar para la recoleccion y el almacenamiento de las muestras se encuentran en las Tablas
desde la 1 a la 4. Las mismas consideraciones proporcionadas en esta seleccion de materiales
adecuados de recipientes también se debe tener en cuenta para los materiales de los
revestimientos de las tapas. Las orientaciones dadas en esta norma son para ayudar a la
seleccién de recipientes para uso general.

Los recipientes usados para recolectar y almacenar las muestras se deberia seleccionar después
de tomar en cuenta los siguientes criterios predominantes (especialmente cuando los analitos
estén presentes en cantidades traza).

a) Minimizar la contaminacion de la muestra proveniente del material de recipiente o
de la tapa, por ejemplo, la disolucion de constituyentes organicos desde el vidrio
(especialmente vidrio sédico) y compuestos organicos y metales desde los
plasticos. Algunas tapas coloreadas pueden contener niveles significativos de
metales pesados.

b) Que puedan limpiarse y tratarse las paredes del recipiente para reducir la
contaminacion de la superficie por constituyentes traza tales como metales
pesados o radionuclidos.

3
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C) Los materiales de la tapa y del recipiente son inertes quimica y biolégicamente
para prevenir o minimizar la reaccién entre los constituyentes de la muestra y los
del recipiente.

d) Los recipientes pueden causar cambios en las concentraciones de los
constituyentes por adsorcién o absorcion de analitos. Los metales traza son
susceptibles particularmente a estos efectos pero otros analitos (por ejemplo,
detergentes, plaguicidas, fosfatos) se puedan afectar.

Deberian buscarse orientaciones por parte de los funcionarios del laboratorio sobre la seleccion
de los recipientes de muestreo y del equipo de muestreo.

Se deberian considerar otros factores, por ejemplo, resistencia a temperaturas extremas,
resistencia al rompimiento, facilidad de sellado y reapertura, tamafio, forma masa, disponibilidad,
costo potencial para la limpieza y reutilizacion.

Los recipientes para blancos deberian siempre ser tomados, preservados y analizados como una
verificacion para saber si son adecuados y también, si lo es, el procedimiento de preservacion
(véase la norma ISO 5667-14).

3.2.2 Preparacion del recipiente
3.2.2.1 Generalidades

Toda la preparacibn de procedimientos debe validarse para asegurar gque no ocurran
interferencias negativas y positivas. Como minimo, esto debe incluir el analisis de:

a) Blancos;

b) Muestras adicionadas con niveles conocidos de analitos o muestras de control de
concentracion conocida.

Si no es posible hacer una disposicion de recipientes desechables, es preferible reservar una
serie de recipientes para un analito en particular, y de ese modo minimizar los riesgos de
contaminacion cruzada. Se deberia tener cuidado para prevenir que un recipiente, que
formalmente mantiene una muestra con una concentracion alta de una analito, contamine una
muestra posterior que vaya a contener del mismo analito de concentracién mas baja.

Puede ser necesario lavar los recipientes nuevos con agua que contenga detergente, para
remover el polvo y los residuos de los materiales de empaque, seguido por enjuague completo
con agua de una calidad apropiada. El uso de reactivos de limpieza y de solventes puede causar
interferencias, por ejemplo, contaminacion residual por detergentes que contengan fosfatos
cuando se trata de analizar nutrientes. Si se usan, todos los reactivos y los solventes deberian
ser de calidad apropiada. Para la determinacién de silicio, boro y de surfactantes, no deberian
usarse detergentes para propositos de limpieza.

3.2.2.2 Detergentes para el lavado de recipientes plasticos o de vidrio

El procedimiento deberia ser el siguiente:
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a)
b)
c)

d)

Lavar el recipiente y la tapa con solucion diluida de detergente y de agua.
Enjuagar la tapa completamente con agua.
Enjuagar sucesivamente, dos veces, con agua de calidad apropiada.

Drenar completamente y volver a poner la tapa.

Se pueden usar las maquinas automaticas de lavado para este procedimiento.

3.2.2.3 Recipientes de vidrio lavados con solvente

ADVERTENCIA los solventes organicos son peligrosos. Suministrar instrucciones para un uso adecuado y manejarlos

con cuidado.

El procedimiento debe ser como sigue:

a)

Lavar el recipiente y la tapa con una solucion diluida de detergente y agua
corriente.

Enjuagar completamente con agua corriente.
Enjuagar sucesivamente, dos veces, con agua de una calidad apropiada y secar.
Enjuagar con acetona de una calidad apropiada y drenar.

Enjuagar con un solvente de calidad adecuada, secar e inmediatamente poner la tapa.

El solvente debe ser compatible con el analito de interés y el método analitico que se use.

3.2.2.4 Recipientes de plastico o de vidrio lavados con acido

El procedimiento debe ser como sigue:

a)

b)
c)

d)

Lavar el recipiente y la tapa con una solucién diluida de detergente y agua
corriente

Enjuagar completamente con agua corriente.
Enjuagar con una solucion acuosa de solucion de acido nitrico del 10 %.
Tapar y almacenar por al menos durante 24 h.

Vaciar el recipiente, enjuagar con agua de una calidad apropiada e
inmediatamente poner la tapa.

Algunos fabricantes suministrardn recipientes con un certificado de limpieza. Tales recipientes
pueden no necesitar enjuague o limpieza adicional, previendo que el fabricante suministre los
recipientes con tapa puesta.

Se pueden usar lavadoras automaticas para lavado en acido, en caliente.

5
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3.2.3 Llenado del recipiente

Para muestras que requieren la determinacion de parametros fisicoquimicos llenar los recipientes
completamente y taparlos en tal forma que no haya aire sobre la muestra. Esto limita la
interaccion con la fase del gas y la agitacién durante el transporte.

Los recipientes de las muestras, cuyos contenidos se congelan como parte de su preservacion,
no se deberian llenar completamente (véase el numeral 3.2.6).

3.2.4 Manejo y preservacion de muestras para analisis bioldgico

El manejo de las muestras para analisis bioldgico es diferente de las muestras quimicas. Se
puede usar un preservante para la fijacion o preservacion de las muestras. El término “fijacion” se
usa para describir la proteccion de estructuras morfolégicas, mientras el término “preservacion”
se usa para la proteccién contra la degradacién bioquimica o quimica de la materia organica. Los
preservantes son téxicos por definicién. Su adiciéon conduce a la muerte de los organismos vivos.
Previamente a la muerte, pueden causar una fuerte irritacion quimica a los organismos mas
delicados que no tienen paredes celulares fuertes, y se lisan antes de que la fijacion esté
completa. Para minimizar este efecto, es importante que el agente de fijacion entre en la célula
rapidamente. Algunos preservantes, por ejemplo, las soluciones acidas de lugol, pueden con el
tiempo conducir a la pérdida de algunos grupos taxondémicos de microorganismos, los cuales
pueden ser un problema durante ciertas partes del afio, en ciertas areas. Puede ser
recomendado el uso de un preservante adicional, tal como soluciones alcalinas de Lugol,
durante, por ejemplo, el periodo de verano cuando la apariencia de los protozoos siliceo-
flagelados puede ser frecuentemente observada.

La preservacion de las muestras biolégicas debe cumplir los siguientes requisitos:

a) El efecto del preservante sobre la pérdida del organismo por choque quimico u
otro, deberia conocerse de antemano.

b) El preservante deberia prevenir efectivamente la degradacion biolégica de la materia
organica, al menos durante el periodo de almacenamiento de las muestras.

C) El preservante deberia garantizar un buen reconocimiento de los grupos
taxonémicos de los organismos para que sean adecuadamente estudiados
durante el periodo de almacenamiento de las muestras.

3.2.5 Manejo y preservacion de las muestras para el analisis radioquimico

El manejo de las muestras radioquimicas no es diferente del manejo para los analisis
fisicoquimicos. Las precauciones de seguridad dependen de la radioactividad de las muestra. Las
técnicas de preservacion para estas muestras dependen del tipo emisor y de la vida promedio de
los radionuclidos de interés.

3.2.6 Enfriamiento o congelacion de las muestras

Se debe enfatizar en que el enfriamiento o congelacién de las muestras sélo es verdaderamente
efectivo si se aplica inmediatamente después de recolectar las muestras. Cuando sea posible, se
requieren cajas enfriadoras o refrigeradores en los vehiculos, en el sitio de muestreo.
Dondequiera que se de una temperatura para enfriamiento, corresponde a la temperatura del
ambiente en el que esta la muestra (no la temperatura de la muestra misma).
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El enfriamiento simple (en hielo o en un refrigerador entre 1 °C y 5 °C) y el almacenamiento de
la muestra en la oscuridad es, en la mayoria de casos, suficiente para preservar la muestra
durante el transporte al laboratorio y durante un periodo de tiempo relativamente corto antes
del andlisis. El enfriamiento no se puede considerar como un medio de almacenamiento a largo
plazo, particularmente en el caso de muestras de aguas residuales (véase la Tabla 1). La
muestra se deberia mantener a una temperatura inferior a la que se observa durante el proceso
de recoleccién o de llenado del recipiente.

Un pequefio volumen de hielo no tendra mucho efecto de enfriamiento sobre un gran volumen de
agua tibia. Para las muestras que contienen analitos que probablemente se vean afectados por la
actividad bioldgica, es importante que, si la preservacion en sitio no es posible, se tome la
temperatura de cada muestra inmediatamente llegue al laboratorio de andlisis, particularmente si
las muestras requieren algunas horas de transporte. Las muestras se deben analizar o enfriar
inmediatamente se reciben en el laboratorio de analisis. Durante el transporte, es conveniente la
temperatura del sistema de enfriamiento debe ser monitoreada.

En general, el almacenamiento de las muestras a temperaturas por debajo de -20 °C permite un
incremento del periodo de almacenamiento de las muestras. Si las muestras van a ser
congeladas, el recipiente debe estar hecho de plastico y no estar lleno completamente. Esto
reduce el riesgo para que el recipiente de la muestra no se dafie. Para algunos analitos, tales
como parametros de nutrientes, el congelamiento de la muestra es el método preferido de
preservacion. Es estos casos, el congelamiento rapido con hielo seco es un procedimiento
satisfactorio. La congelacion no es un procedimiento apropiado para muestras que requieran de
analisis de sustancias volatiles o si las muestras contienen células o bacterias o microalgas, las
cuales se pueden fracturar y perder los constituyentes celulares durante el proceso de
congelamiento. Sin embargo, es necesario controlar completamente la técnica de congelacion y
descongelacién con el fin de regresar la muestra a su equilibrio inicial después de la
descongelacién. En este caso, se recomienda enfaticamente el uso de recipientes plasticos (por
ejemplo: policloruro de vinilo o polietileno). Para descongelar las muestras, véase la norma
ISO 5667-16 Biotesting of Samples (NTC-ISO 5667-16).

3.2.7 Filtracion o centrifugado de las muestras

La materia en suspension, los sedimentos, las algas y otros microorganismos se pueden eliminar,
ya sea en el momento de tomar la muestra o inmediatamente después, por filtracion de la
muestra a través de material filtrante de membrana (por ejemplo, papel, politetrafluoretileno,
vidrio, etc.) o por centrifugacion. Obviamente, la filtracion no es aplicable si hay posibilidad de que
el filtro de membrana retenga uno o mas de los componentes por analizar. Igualmente, es
esencial que el ensamble del filtro no sea causa de contaminacién y se debe lavar
cuidadosamente antes del uso, pero de una manera consistente con el método final de analisis.

Alternativamente, la razén para el analisis puede involucrar la separacion de las formas solubles
y no solubles (por ejemplo, fracciones solubles e insolubles de metal ) mediante filtracién.

No se recomienda la decantacién como una alternativa a la filtracion.

Las membranas filtrantes se deberian usar con precaucion, pues diversos compuestos metalicos
pesados y material organico pueden ser adsorbidos sobre la superficie de la membrana (por ejemplo,
surfactantes), y los compuestos solubles dentro de la membrana se pueden lixiviar a la muestra.

3.2.8 Adicién de preservantes

Algunos componentes fisicos o quimicos se pueden estabilizar mediante la adicién de
componentes quimicos, bien sea directamente a la muestra después de tomarla, o antes, al
recipiente cuando todavia esta vacio.
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Los reactivos particulares necesarios para la preservacion especifica de algunos componentes
(por ejemplo, la determinacion del oxigeno, los cianuros y sulfuros totales) requieren una fijacion
previa de la muestra en el sitio.

Es esencial que los preservantes utilizados no interfieran durante el analisis; en casos de duda,
se necesitan ensayos destinados a verificar su compatibilidad. Cualquier dilucién de la muestra
con soluciones de preservantes agregados se deberia tener en cuenta durante el analisis y el
calculo de los resultados. Se debe evitar el uso de preservantes sélidos tales como hidroxido de
sodio (NaOH) ya que puede haber calentamiento local, que afecta adversamente a la muestra.

Por ejemplo, la acidificacion puede solubilizar los constituyentes coloidales o los sélidos, y debe
por tanto, Gnicamente ser usada con precaucion si la ayuda para el andlisis es la determinacion
de constituyentes disueltos.

La adicion de estos agentes también puede modificar la naturaleza quimica o fisica de los
componentes y, por lo tanto, es necesario que estas modificaciones no sean incompatibles con
los objetos de determinaciones posteriores. Por ejemplo, la acidificacion puede solubilizar los
componentes o los solidos coloidales y, por lo tanto, sélo se deberia usar con precaucion si el
propdsito de la medicion es determinar los componentes disueltos. Igualmente, se debe tener
precaucion si el propoésito del analisis es determinar la toxicidad para los animales acuéticos, ya
gue la solubilizacién de algunos componentes, en particular compuestos metéalicos pesados que
son mas toxicos en forma idnica. Por lo tanto, las muestras se deberian analizar lo mas pronto
posible.

Para algunas determinaciones, en especial las de elementos traza, es esencial efectuar un
ensayo en blanco, considerando la posibilidad de que los preservantes introduzcan una cantidad
adicional de los elementos que se van a determinar (por ejemplo, los acidos pueden introducir
una cantidad significativa de arsénico, plomo y mercurio). En tales casos, las muestras de los
preservantes utilizados para el tratamiento de las muestras de agua se deberian conservar para
uso en la preparacioén de ensayos en blanco.

3.3 REACTIVOS

ADVERTENCIA Ciertos preservantes (por ejemplo, acidos, alcalis) requieren ser usados con precaucioén. El personal
que realiza el muestreo deberia ser advertido sobre los peligros potenciales y los procedimientos adecuados de
seguridad que deben seguirse.

Los siguientes reactivos se usan para la preservacion de muestras y sélo se deberian preparar
de acuerdo con los requisitos de muestreo individuales. A menos que se especifigue algo
diferente, todos los reactivos usados deberian ser al menos de grado reactivo analitico, y el agua
deberia ser al menos de pureza Clase I, segin la norma ISO 3696. Los acidos a que se refiere
esta norma son los acidos “concentrados” disponibles comercialmente.

Todos los reactivos deben ser rotulados con la vida media, la cual no debe ser excedida. La vida
media representa la fecha por la cual el reactivo es adecuado para el uso; si alguna se recibe sin
fecha, ésta se le debe colocar en la botella cuando se desempaque, y se debe vigilar que dicha
fecha no esté vencida.

Verifique periédicamente los dispensadores de reactivos y descarte cualquier reactivo donde los
dispensadores estén demostrando que son inadecuados.

Entre viajes en campo, cerciérese de colocar los reactivos en gabinetes limpios y seguros, para
evitar la contaminacioén accidental.
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Preserve todas las muestras de un tipo de parametro a la vez, para evitar usar el preservante
equivocado.

Marque la muestra después de adicionar el preservante, ya que usualmente no habra indicacion
visible de cuales muestras han sido preservadas y cuales no.

3.3.1 Sdlidos

3.3.1.1Tiosulfato de sodio pentahidratado Na,S,03; - 5H,0
3.3.1.2 Acido ascérbico, CsHgOs

3.3.1.3 Hidréxido de sodio NaOH

3.3.1.4 Dicromato de potasio K,Cr,O-

3.3.1.5 Sulfato de cobre, CuSO,

3.3.1.6 Tetraborato de sodio, Na,B,0-.10 H,O

3.3.1.7 Hexametilentetramina (hexamina, urotropina), CsHioN4
3.3.2 Soluciones

3.3.2.1Solucion de acetato de cinc (r = 0,10 g/ml), C4HsO4Zn
3.3.2.2 Acido ortofosférico (r =1,7 g/ml), HsPO,

3.3.2.3 Acido clorhidrico (r = 1,16 g/ml), HCI

3.3.2.4 Acido nitrico (r = 1,42 g/ml), HNOs

3.3.2.5Acido sulfarico (8 mol/l), H,SO,

3.3.2.6 Solucion de hidroxido de sodio, (r = 0,40 g/ml), NaOH
3.3.2.7 Solucién de formaldehido (fraccién en volumen de 40 %), (Formalina), CH,O

3.3.2.8 Solucién acuosa de sal disédica del acido etilendiaminotetracético (EDTA) (r = 0,025 g/ml)
C10H14N2Na208.2H20.

3.3.2.9 Etanol (fraccién en volumen de 96 %).

3.3.2.10 Solucién alcalina de Lugol, con acetato de sodio.
3.3.2.11 Solucién acida de Lugol, con acido acético.

34 ALMACENAMIENTO PROLONGADO DE MUESTRAS

El tiempo de preservacion recomendado antes de analisis comienza inmediatamente después
de la recoleccién de la muestra en campo.
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En algunas situaciones reglamentarias existe un requisito para las muestras que se deben
emplear durante un periodo de tiempo. Sin embargo, por las implicaciones analiticas de esto,
este requisito legal toma prioridad sobre la orientacion dada en esta norma.

En cualquier muestra analizada después de un periodo de preservacion recomendado, es esencial
que los resultados estén acompafiados con una declaracién en el sentido de que los resultados
analiticos para el efecto de indicar que fue excedido el tiempo de almacenamiento recomendado.
Ademéas, cuando los laboratorios reportan datos analizados después del tiempo maximo de
preservacion recomendado, es esencial que el resultado analitico esté acompafiado con una
declaracioén en el sentido de que el tiempo maximo de preservacion recomendado ha sido excedido.

El almacenamiento prolongado de las muestras puede ser apropiado si el laboratorio puede
demostrar que no hay diferencia entre los resultados obtenidos después del tiempo de
preservacion extendido y el resultado obtenido dentro del tiempo de preservacion dado en esta
norma. Los procedimientos que se van a usar para establecer la homogeneidad y la estabilidad
se describen en la Guia ISO 34.

3.5 ORIENTACION GENERAL

El personal del laboratorio no deberia permitir fumar cerca de las muestras; ademas, las
muestras no deberian estar cerca de una fuente escape de un motor.

Las muestras abiertas deberian estar cerca de un ventilador o aire acondicionado (por ejemplo,
mientras las muestras son filtradas o preservadas), y no estar cerca de alimentos o bebidas.

Asegure la descontaminacion y limpieza en caso de usar equipo reutilizable (por ejemplo las
cucharas de muestreo) entre y durante su uso.

Las superficies internas de las botellas o las tapas no deberian tocarse con los dedos o con
cualquier objeto.

Las botellas vacias siempre se deben almacenar y transportar con las tapas colocadas
herméticamente.

Deberian mantenerse las botellas de muestra sin objetos extrafios. Si alguna medicion (como la
de temperatura o pH) se debe hacer por fuera de la botella, entonces se debe usar una botella
especial Unicamente para ese proposito, y luego descartarla. Bajo ninguna circunstancia una
medicién en campo se haria devolviendo la muestra a la botella que es enviada posteriormente al
laboratorio para analisis.

Se examinan cuidadosamente las muestras para determinar la presencia de particulas grandes,
tales como hojas o detritos. Si se observan, se descarta la muestra y se recolecta una nueva.

Se examinan cuidadosamente los reactivos de preservacion, para contaminacion lo que algunas
veces se revela por ejemplo con un cambio de color. Si se sospecha de contaminacién, se debe
descartar el reactivo.

4, RECOMENDACIONES

Para algunos materiales organicos, puede ser ventajosa una extraccion inicial en el sitio.

También se pueden emplear procedimientos alternativos, tales como técnicas de adsorcién en el
sitio, o recoleccion en el espacio de cabeza en el sitio, cuando sea apropiado.
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Como ya se indicé en el numeral 3.1, es imposible dar reglas absolutas para las técnicas de
preservacion ni el tiempo de duracién del almacenamiento ni la naturaleza del recipiente. La
eficiencia del proceso de preservacion depende no solamente de los componentes que requieren
andlisis y de sus niveles (de concentracién), sino también de la naturaleza de la muestra.

En todos los casos, es esencial que el método de almacenamiento sea compatible con las técnicas
analiticas que se usaran. Uno de los propdsitos de las Tablas de la 1 a la 4 es describir las técnicas
de preservacion de uso mas comun y de aplicacién por muchos usuarios de esta norma.

Sin embargo, no deberia haber diferencia estadistica significativa entre los resultados de una
determinacion realizada inmediatamente y el resultado después de preservacion. Los resultados
se deberian verificar, teniendo en cuenta particularmente el método de andlisis que se va a usar
y las orientaciones suministradas en esta norma.

Los volumenes de muestras considerados en la Tabla 1 representan los volimenes tipicos
requeridos para realizar una sola determinacién sobre la muestra. Cuando hay disponible mas de
un método para un determinante particular, los volimenes de muestras son apropiados al
método que requiere el maximo volumen de muestra. Por tanto, en algunos casos, puede ser
posible tomar un volumen de muestra menor; sin embargo, esto sélo se deberia hacer después
de consultar con los funcionarios del laboratorio.

Para una muestra que requiere la determinacién de mas de un pardmetro, algunas veces es
necesario tomar varias submuestras para cumplir los requisitos de preservacion de la muestra. Es
esencial que se pueda tomar un cuidado extremo para evitar la contaminacion cruzada que puede
ocurrir, por ejemplo, cuando se preserva con acido nitrico una submuestra metalica que contaminaria
la submuestra tomada para el analisis de nitrato.

5. IDENTIFICACION DE MUESTRAS
Los recipientes que contengan las muestras deberian ir marcados en forma clara, precisa y durable.

Adicionalmente, en el momento de efectuar el muestreo, generalmente es necesario observar
numerosos detalles que permitiran una interpretacion correcta de la informacién obtenida (por
ejemplo, fecha y hora de la toma de muestras, nombre de la persona que realiza el muestreo,
naturaleza y cantidad de los preservantes agregados, etc.). Estos dos objetivos se pueden lograr
en forma practica mediante diversos procesos (etiquetas o rétulos, formatos, etc.).

Las muestras especiales de materiales anémalos deberian ser claramente marcadas vy
acompafadas por una descripcion de la anormalidad observada. Es esencial que las muestras
gue contengan materiales peligrosos o potencialmente peligrosos, por ejemplo acidos, sean
claramente identificadas como tales.

6. TRANSPORTE DE MUESTRAS

Los recipientes que contengan las muestras se deberian proteger y sellar en tal forma que no se
deterioren, ni su contenido sufra ninguna pérdida durante el transporte. El material del empaque
deberia proteger los recipientes de una posible contaminacién externa y ruptura, en especial
cerca de la abertura, y él mismo no deberia ser fuente de contaminacion. Durante el transporte,
es conveniente almacenar las muestras de acuerdo con las orientaciones de las Tablas de la 1l a
la 4. En casos donde el tiempo de almacenamiento y transporte exceda del maximo tiempo de
preservacion recomendado antes de comenzar el analisis, si las muestras deberian o no ser
analizadas, deberia verificarse con el cliente, y si es asi, deberia registrarse el tiempo entre la
toma de muestras y el andlisis.
11
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Si el tiempo de almacenamiento y transporte supera el tiempo de preservacibn maximo
recomendado antes del andlisis, entonces las muestras se deben analizar y se debe reportar el
tiempo entre el muestreo y el andlisis.

7. RECEPCION DE MUESTRAS

El personal del laboratorio deberia establecer si las muestras se mantuvieron en enfriamiento
durante el transporte y si es posible si la temperatura ambiental de la muestra se mantuvo
entre1°Cab °C.

En todos los casos, y especialmente cuando es necesario establecer una cadena de custodia, es
recomendable que el conteo de los recipientes de muestras recibidos sea verificado contra el
registro del nimero de recipientes enviados por cada muestra.

Tabla 1. Técnicas generalmente adecuadas para la preservacién de muestras
analisis fisicoquimico y quimico

Tiempo de
preservacion
. Tipo de Volumen tipico L maximo
Parametro recipiente” (ml) y técnica de Técnica de recomendado Comentarios
por estudiar llenado® preservacion antes del
andlisis,
después de
preservacion
Acidezy PoV 500 Enfriar entre 24 h 14 d°
alcalinidad Llenar 1°Cy5°C Las muestras se
completamente el deberian analizar
recipiente para preferiblemente
extraer el aire en campo.
(Particularmente
para muestras
con un contenido
alto de gases
disueltos).
La reduccion y
oxidacion
durante el
almacenamiento
pueden cambiar
la muestra.
Aceitey grasa | V lavado con | 1000 Acidificar a pH [ 1 mes
solvente entre 1y 2 con
H2S04 6 HCI
Aluminio P lavado en | 100 Acidificar a pH | 1 mes
acido entre 1y 2 con
HNO3
V o VB
lavado en
acido
Continda...

12



NORMA TECNICA COLOMBIANA

NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

Tabla 1. (Continuacion)

Tiempo de
preservacion
. Tipo de Volumen tipico L maximo
Carimeto, | reowiente’ | mytéoniga | TéETiCRde | recomendane | comentanos
P de llenado P antes de
analisis,
después de
preservacion
Amoniaco, PoV 500 AcidificarapHentre1y2 | 21d Filtrar en el sitio
libre con H2S0q4, dejar enfriar antes de
e ionizado entre 1°Cy5°C preservacion
P 500 Congelar a—20 °C 1 mes
Aniones (Br, | PoV 500 Enfriar entre 1 °C a 5 °C 24 h Filtrar en el sitio
F, Cl, NO, antes de
NOsz, SOs ¥y preservacion.
PO.) Véase la norma
ISO 10304-1.
p 500 Congelar a -20 °C 1 mes
Antimonio P lavado en | 100 Acidificar a pH entre 1 mes Se deberia usar
acido 1y 2 con HCl 0 HNO; I—!CI si se usa la
V lavado en tecnica de
acido hldfl_er para el
andlisis
Arsénico P lavado en | 500 Acidificar a pH entre 1y | 1 mes Se deberia
acido 2 con HCl 0 HNOs® utilizar HCI si se
V lavado en usa la técnica de
acido hldfgrp para el
analisis.
Bario P lavado en | 100 Acidificar a pH entre 1 mes No usar H2SO4
acido o VB
lavado en 1y 2 con HNOs
acido
Berilio P lavado en | 100 Acidificar a pH entre 1 mes
acido o V
lavado en 1y 2con HNOs
acido
Bifenilos V lavado con | 1000 Enfriarentre 1°Cy5°C | 74 En donde sea

policlorados
(PCB)

solvente, con
revestimiento
de la tapa en
PTFE

No preenjuagar
el recipiente con
la muestra

No llenar
completamente
el recipiente de
la muestra

practico, haga la
extraccién en el
sitio. Si la
muestra esta
clorada, por cada
1 000 ml de
muestra agregar
80 mg de
Na>S>,03 5H,0 al
recipiente antes
de la recoleccion
de la muestra
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Tabla 1. (Continuacion)

Tiempo de
preservacion
. Tipo de Volumen tipico - maximo
Parametr_o recipiente® (ml) y técnica Técnica de recomendado Comentarios
por estudiar b preservacion antes del
de llenado P
analisis,
después de
preservacion
Boro P 100 No se requiere | 1 mes 6 meses®
Llenar ninguna
completamente
el recipiente
para extraer el
aire
Bromato PoV 100 Enfriar entre 1 mes
1°Cy5°C
Bromo PoV 500 Enfriar entre 24 h Mantener la muestra
residual 1°Cy5°C en la oscuridad.
El andlisis se deberia
realizar en campo,
maximo 5 min
después de recolectar
la muestra.
Cadmio P lavado en | 100 Acidificar a un pH | 1 mes 6 meses®
acido o entre 1 y 2 con
e
VB lavado HNOs
en 4cido
Calcio PoV 100 Acidificar a un pH | 1 mes
entre 1 y 2 con
HNOs
Carbono VoP 100 Acidificar a pH | 74 La acidificacion a pH
organico entre 1 y 2 con entre 1 y 2 con
total (COT) H2S04, enfriando a HsPO, es adecuada.
entre 1°Cy s °C. Si se sospecha de
p 100 Congelar a 1 mes presencia de
—20°C compuestos
organicos volatiles,
la acidificacion no es
adecuada; se debe
hacer el andlisis
dentro de las 8 h
siguientes.
Cianocloruro | P 500 Enfriar entre 24 h
1°Cy5°C
Cianuro por | P 500 Adicionar NaOH | 24 h
difusion a hasta pH > 12
pH6 Enfriar entre
1°Cy5°C
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Tabla 1. (Continuacion)

Tiempo de
preservacion
p . Volumen maximo
Parametro Tipo de e .
por recipiente® tlplco_ (mhy Técnica de recomendado Comentarios
estudiar técnica cllje preservacion antes (_1el
llenado andlisis,
después de
preservacion
Cianuro P 500 Adicionar NaOH | 7d Mantener la muestra en la
liberado hasta pH > 12 oscuridad
facilmente enfriar entre 24 h, si hay
1°Cy5°C azufre presente
Cianuro P 500 Adicionar NaOH | 7d/* 14 d°
total pa][a_l th > 12 24 h, si hay | Mantener la muestra en la
eniniar entre azufre presente | oscuridad
1°Cy5°C
Cinc P lavado | 100 Acidificar a un pH | 1 mes 6 meses®
HNO;®
VB lavado
en acido
Cloro PoV 500 5 min Llenar el recipiente
residual completamente; mantener la
muestra en la oscuridad.
El andlisis se debe llevar a cabo en
campo, maximo 5 min después de
la recoleccion de la muestra.
Cloramina | PoV 500 5 min Mantener la muestra en la
oscuridad
El andlisis se deberia llevar a
cabo en campo, maximo 5 min
después de la recoleccion de la
muestra.
Clorato PoV 500 Enfriar entre 7d
1°Cy5°C
Clorito PoV 500 Enfriar entre 5 min Mantener la muestra en la
1°Cy5°C oscuridad
El andlisis se deberia llevar a cabo
en campo, maximo 5 min después
de la recoleccion de la muestra.
Cloro Véanse “haluros organicos adsorbibles (AOX)”
orgéanico
Clorofila PoV 1 000 Enfriar entre 24 h Adicionar carbonato de
1°Cy5°C magnesio Y filtrar en campo;
almacenar y transportar en
p 1000 Después de la 1 mes botellas oscuras color &mbar, en
filtracion y refrigeracion.
extracciéon con
etanol caliente,
congelara—-20 °C
P 1000 Después de la | 1 mes

filtracién congelar
a—-80°C
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Tabla 1. (Continuacion)

Tiempo de
preservacion
Tipo de Volumen maximo
Parametr_o por recipiente? IIPICQ (mhy Técnica de recomendado Comentarios
estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® andlisis,
después de
preservacion
Cloruro PoV 100 1 mes
Cobalto P lavado | 100 Acidificar a pH [ 1 mes 6 meses®
en &cido o entre 1y 2 con
VB lavado HNO,
en acido
Cobre P lavado | 100 Acidificar & pH | 1 mes 6 meses’
HNO;®
V lavado
en acido
Color PoV 500 Enfriar entre 5d Mantener la muestra en
1°C y5°C la oscuridad. En e[ caso
de aguas subterraneas
ricas en hierro (ll), el
analisis se deberia
llevar a cabo en campo,
maximo 5 min después
de la recoleccion de la
muestra}.
Compuestos de | PoV 100 Enfriar entre 1 mes
bromuro y bromo 1°Cy5°C
Compuestos de | PoVB 500 Acidificar a pH | 1 mes 6 meses®
metal  pesado entre 1y 2 con
(excepto HNOs
mercurio)
Compuestos \% 500 Enfriar entre 7d El pretratamiento de la
organoestafiados 1°Cy5°C muestra  se deberia
realizar en campo.
Conductividad PoVB 100 Enfriar entre 24 h El andlisis
1°Cy5°C preferiblemente se debe
llevar a cabo en campo.
Llenar el
recipiente
completamente
para extraer el
aire
Cromo P lavado | 100 Acidificar a pH | 1 mes 6 meses®
en acido, o entre 1y 2 con
HNO;*
V lavado
en acido
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NORMA TECNICA COLOMBIANA

NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

Tabla 1. (Continuacion)

Tiempo de
preservacion
; Tipo de Volumen tipico (ml) . maximo
Parametro por recipiente® y técnica de Tecnicade | recomendado | o, oniarios
estudiar b preservacion antes del
llenado P
analisis,
después de
preservacion
Cromo (VI) P lavado en | 100 Enfriar a entre | 24 h La reduccion
acido, o 1°Cy5°C y  oxidacion
V lavado en durante el
acido transporte
pueden
cambiar la
concentraciéon
de la muestra.
Demanda PoV 1000 Enfriar entre 24h mijgts?:]:ren :Z
Bioquimica de ° ° ;
Oxigeno (DBO) 1°Cys°C oscuridad
Llenar
completamente el En caso de
recipiente para congelamiento
extraer el aire. a
-20 °C: 6
meses
(1 mes si < 50
mg/)°
P 1000 Congelar a 1mes
-20°C
Demanda quimica | PoV 100 Acidificar a | 1 mes 6 meses®
de oxigeno (DQO) pH entre 1y
2 con H2SOq4
P 100 Congelar a 1 mes 6 meses®
-20°C
Detergentes Véase "tensioactivos”
Di6oxido de | PoV 500 Enfriar entre 24 h Realizar la
carbono Lienar el | 1°cy5°C determlnamon
recipiente preferiblemente
completamente en campo.
para extraer el
aire
Dioxido de cloro PoV 500 5 min Mantener la
muestra en la
oscuridad
El analisis se
deberia llevar a
cabo en campo,
maximo 5 min
después de la
recoleccion de
la muestra.
Dureza total Véase calcio
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NORMA TECNICA COLOMBIANA

NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

Tabla 1. (Continuacion)

Tiempo de
preservacion
Parametro Tipo de Volumen tipico Técnica d maxm;lod
por recipiente® (ml) y técnica de ecnica de recomendado | -, mentarios
estudiar llenado® preservacion a”t?? (_jel
analisis,
después de
preservacion
Estafio P lavado en acido | 100 Acidificar a pH [ 1 mes
0 VB lavado en entre 1 y 2 con
acido HNO3
Fenoles VB, ambar, lavado | 1000 Acidificar a pH < 4 | 3 semanas Si la muestra
en solvente con con HPO, 6 esta clorada, por
revestimiento  de H2SO4 cada 1 000 ml
PTFE en la tapa No preenjuague el de muestra
recipiente con agregar 80 mg
muestra de NazS,05
No llenar SH0 al
completamente el recipiente antes
recipiente  de  la de recolectar la
muestra muestra.
Para
clorofenoles el
periodo de
extraccion es de
2d.
Fosforo VoVBoP 250 Enfriar entre 1 mes La muestra se
disuelto 1°Cy5°C deber_l’a filtrar en
el sitio en el
=3 250 Congelar a 1 mes momento  del
—20°C muestreo.
Antes del
analisis los
agentes
oxidantes se
pueden extraer
mediante la
adicion de
sulfato ferroso o
arsenito de
sodio.
Fésforo VoVBoOP 250 Acidificar & pH | 1 mes Véase fosforo
total entre 1y 2 con disuelto
H2SOq4
6 meses para
ambas
P Congelar hasta 1 mes técnicas’
—-20°C
Fluoruros P, pero que no | 200 1 mes
sea PTFE
Haluros PoV 1000 Acidificar a pH 5d
organicos Llenar el recipiente | entre 1y 2 con
adsorbibles completamente HNO; enfriando
(AOX) para extraer el aire. | entre 1°Cy5°C,
almacenamiento
en la oscuridad.
P 1000 Congelar a —20 1 mes
°C
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NORMA TECNICA COLOMBIANA

NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

Tabla 1. (Continuacion)

Tiempo de
preservacion
, Tipo de Volumen tipico L maximo
Parametro por recipiente® (ml)y téani)ca Técnica de recomendado | 0 ontarios
estudiar b preservacion antes del
de llenado P
analisis,
después de
preservacion
Herbicidas V con 1000 Acidificar a pH 2 semanas Extraer el
acidificadores | revestimiento de entre 1y 2 con recipiente de la
PTFEenlatapa | \q preenjuagar HCI_y dejar muestra como
0 septum el recipiente enfriar entre parte d_eI _
vacio con la 1°Cy5°C procedimiento
muestra: los de extraccién
analitos se de la muestra.
adhieren a la
pared del Sila muestra es
recipiente. clorada, por
No llenar cada 1 000 ml de
completamente muestra agregar
el recipiente de 80 mg de
la muestra NaS; O3 . 5H0
al recipiente
antes de la
recoleccion.
Hidracina \ 500 Acidificar con | 24 h Mantener la
HCl hasta 1 muestra en la
mol/L oscuridad
Hidrocarburos | Vidrio  lavado | 1000 Acidificar a pH | 1 mes Cuando  sea
con solvente entre 1y 2 con practico, extraer
(por ej: pentano) H.SO, 6 con en el sitio.
usado para la | No preenjuague | HCI
extraccion el recipiente con
la muestra; los
analitos se
adhieren a la
pared de la
botella.
No llenar
completamente
el recipiente de
la muestra
Hidrocarburos | V, viales con | 500 Acidificar a pH | 7 ¢ Si la muestra
aromaticos septum forrado | |, entre 1y 2 con esta clorada, por
monociclicos | en PTFE enar el | Hs04 cada 1 000 ml de
recipiente
completamente muestra agregar
para extraer el . mg de
aire Na?S_203 5H,0 al
recipiente antes
de recoger la
muestra.
Hidrégeno- Véase "acidez y alcalinidad"
carbonatos
Hierro (Il) P lavado en | 100 Acidificar a pH | 7d

acido o
VB lavado en
acido

entre 1y 2 con
HCI y exclusién
de oxigeno
atmosférico
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NORMA TECNICA COLOMBIANA

NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

Tabla 1. (Continuacion)

Tiempo de
volumen preservacion
) Tipo de tipico (ml) - maximo
Parametr_o por recipiente® y técnica Técnica de recomendado Comentarios
estudiar de preservacion antes del
llenado® andlisis,
después de
preservacion
Hierro total P lavado | 100 Acidificar a pH entre | 1 mes
en acido o 1y 2 con HNOs
VB lavado
en acido
indice de fenol | V 1000 Inhibicion de la | 21d
oxidacion bioquimica
por CuSOq4 y
acidificacién a pH
<4 con H3PO4
indice de | PoV 500 Acidificar a  pH | 2 ¢ Analizar lo mas
permanganato entre 1 y 2 con pronto posible
H2S04, 8 mol/L
PoV 500 Enfriar entre 24
1 °Cy 5 °Cy
almacenar en la
oscuridad.
p 500 Congelara—20°C 1 mes
Litio p 100 Acidificar a pH entre | 1 mes
ly2con HNO;
Niquel P lavado | 100 Acidificar a pH entre | 1 mes 6 meses®
en acido o 1y2con HNOs
VB lavado
en 4cido
Nitrato PoV 250 Enfriar entre 24 h
1°Cy5°C
PoV 250 Filrar antes de la | 7d
preservacion con
acidos. Acidificar a pH
entre 1y 2 con HCI
P 250 Congelar a—-20 °C 1 mes
Nitrito PoV 200 Enfriar entre 24 h Preferiblemente
1°Cy5°C realizar el andlisis
en campo.
2d°
Nitrégeno PoVB 250 i\cicgficar 6"_' pSHOemre 1 mes/ Mantener la muestra
i con i
Kjeldahl y 2oL * 6 meses en la oscuridad
6 meses para ambas
z . (o]
p 250 Congelara—20°C | 1 mes tecnicas
Nitrégeno PoV 500 Acidificar a pH 1 mes
total <2 con HzS0,
p 500 Congelar a —20 °C 1 mes
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NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

completamente para
extraer el aire

Tabla 1. (Continuacion)
Tiempo de
preservacion
Tipo de Volumen maximo
Parametr_o recipiente? IIPICQ (mhy Tecnlcac_lg recomendado Comentarios
por estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® analisis,
después de
preservacion
Magnesio P lavado en acido o | 100 Acidificar a pH | 1 mes
4 entre 1y 2 con
VB lavado en acido HNOs
Manganeso P lavado en &cidoo | 100 Acidificar a pH | 1 mes
= entre 1y 2 con
VB lavado en acido HNO3
Metilmercurio VBd lavado  en 500 Acidificar a pH | 24 h
acido. entre 1y 2 con
HNO3 y
adicionar
K2Cr207
[0,05 % m/m]
concentracion
final].
Mercurio VB lavado en &cido | 500 Acidificar a pH | 1 mes Se debe tener
entre 1y 2 con cuidado adicional
HNO;3 y adicion para asegurar que
de K2Cr207 la muestra esta
[0,05 % m/m) libre de
concentracion contaminacion.
final].®
Olor \% 500 Enfriar entre | 6h El ensayo se
1°Cy5°C puede realizar en
el sitio (analisis
cualitativo)
Ortofosfatos Véase "Faésforo disuelto”
disueltos
Ortofosfatos Véase "Fdsforo total"
totales
Oxigeno PoV 300 4d Fijar el oxigeno en
El  recipiente el sitio y
deberia estar almac_enar en la
lleno oscuridad
completamente También se puede
usar el método
electroquimico vy
se puede llevar a
cabo en campo.
Petroleo y | Véase Hidrocarburos
sus
derivados
pH PoV 100 Enfriar entre 6h El ensayo se deberia
Llenar el recipiente 1°Cy5°C llevar a cabo lo mas

pronto posible y de
preferencia en el sitio
inmediatamente
después
muestreo.

del
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NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

Tabla 1. (Continuacion)

pHentrely2
con HNO3

Tiempo de
preservacion
) Tipo de ,\/_olumen o maximo
Parametr_o por recipiente? IIPICQ (mhy Técnica de recomendado Comentarios
estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® analisis,
después de
preservacion
Plaguicidas V lavado en | 1000a 3000 Enfriar entre 5d Si la muestra esta
organoclorados, solvente con N o ° clorada, por cada
S [o] 1°Cy5°C
organofosforados, y | revestimiento preenjuague el 1 000 ml de
que contengan | de la tapa en recipiente con muestra  agregar
organonitrogenados | PTFE o en la muestra: los 80 mg de NazS;03
pape_l _ de analitos se' 5H,0 al recipiente
aluminio adhieren a la ;n:ﬁj edsvirzriecolectar
Para glifosato | pared del
usar P. recipiente.
No llenar La extraccion se
completamente deberia llevar a
el recipiente cabo en un lapso
de 24 h después
del muestreo
Plata P lavado en | 100 Acidificar a | 1 mes
acido o pHentrely 2
V lavado en con HNOs
acido
Plomo P lavado en | 100 Acidificar a pH | 1 mes 6 meses®
&cido, o entre 1 y 2
con HNOs®
VB lavado en
acido
Hidrocarburos V lavado en | 500 Enfriar entre 7d En donde sea
aromaticos solvente, con 1°Cy5°C practico, haga la
policiclicos (PAH) tapa de extraccion en el
revestimiento sitio. Si la
de PTFE muestra esta
clorada, por cada
1 000 ml de
muestra agregar
80 mg de
Na,S,03 5H,0 al
recipiente  antes
de la recoleccion
de la muestra
Plaguicidas con | V lavado en | 1000 Enfriar entre 14d Si la muestra esta
carbamato solvente 1°Cy5°C clorada, por cada 1
000 ml de muestra
P 1000 Congelar a 1 mes agregar 80 mg de
—20°C Na;S;05; 5 H,O al
recipiente antes del
analisis
Potasio = 100 Acidificar  a | 1 mes
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NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

Tabla 1. (Continuacion)

Tiempo de
preservacion
Tipo de Volumen maximo
Parametr_o recipiente® tl[’)ICO. (mhy Técnica de recomendado Comentarios
por estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® andlisis,
después de
preservacion
Purgables \% con | 100 Acidifi:clzarza PH | 7d 14 d°
i imi entre con
muerd |:nte Livﬁ:tt?':rgg H,SO0, y Si la muestra esta
?r n% y PTFE P clorada, por cada 1 000
ampa ml de muestra agregar
80 mg de Na»S,03 5H,0
al recipiente antes de la
recoleccion de la
muestra
Selenio P lavado en | 500 Acidificar a pH | 1 mes
Acido o entre 1y 2 con
HNO3
V lavado en
acido
Silicatos P 200 Enfriar entre 1 mes La muestra se deberia
disueltos 1°Cy5°C filtrar en el sitio en el
momento del muestreo
Silicatos P 100 Enfriar entre 1 mes
totales 1°Cy5°C
Sodio PoV 100 Acidificar a pH | 1 mes
entre 1y 2 con
HNO3
Sélidos Véase "Solidos totales (residuos totales)"
disueltos
(residuos
sSecos)
Solidos PoV 100 Enfriar entre 24 h
totales
. 1 o o
(residuos Cys*C
totales,
extracto
seco)
Solventes V, viales con | 250 Acidificar a pH 24 h Si la muestra esta
clorados espacio de entre 1y 2 con clorada, por cada 250 ml
Llenar el o
cabeza, con . HCI de muestra, adicionar 20
recipiente
tapas de comoletamente mg de Na,;S,03 5H,0 al
PTFE P recipiente antes del
’ para extraer el Jlisi
aire. andlisis.
] Para la purgay el
Enfriar entre 24h atrapamiento, el HCI
1°Cy5°C interfiere. Véase la
norma especifica para la
preservacion.
Solidos PoV 500 Enfriar entre 2d
suspendidos 1°Cy5°C
Sulfato PoV 200 Enfriar entre 1 mes
1°Cy5°C
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Tabla 1. (Continuacion)

no iénicos

Asegurese  de
que el recipiente
esté
completamente
lleno

solucién de
formaldehido
al 40 % (viv)
para obtener
una solucién
de 1 % (viv);
Enfriar a entre
1°Cy5°C

Tiempo de
preservacion
. Tipo de Volumen tipico - maximo
Parametro por | ecipjente? (ml) y técnica Tecnicade | recomendado Comentarios
estudiar b preservacion antes del
de llenado P
analisis,
después de
preservacion
Sulfito PoV 500 2d Fijar en el sitio
Llenar el mediante adicion
recipiente de 1 ml de una
completamente solucion de 2,5 %
(m/m) de EDTA
para extraer el
aire por 100 ml de
muestra
Sulfuro P 500 Enfriar entre 1 semana Fijar las muestras
(IJb_tarado Llenar el | 1°cy5°C |nm¢_d|ata_m_ente en
facilmente) recipiente el sitio adicionando
0,
completamente 2 ml ?e .,10 %
para extraer el (cgn_cen racion
aire masica) de
solucion de acetato
de cinc.
Si la muestra esta
clorada, por cada
1 000 ml de
muestra  agregar
80 mg de &cido
ascarbico al
recipiente, antes
del andlisis.
Tensioactivos | V, enjuagar | 500 Acidificar a pH | 2 ¢ Los elementos de
aniénicos con entre 1y 2 con vidio no  se
metanol H2SO4 deberian lavar con
Enfriar entre detergente
1°Cy5°C
Se pueden
combinar con no-
idnicos
Tensioactivos V, enjuagar | 500 Enfriar a entre | 2d Los elementos de
catiénicos con 1°€y5°C V|dr|o, no se
metanol deberian lavar con
detergente
Tensioactivos \% 500 Agregar 1 mes Los elementos de

vidrio no se
deberian lavar con
detergente
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NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

Tabla 1 (Final)

Tiempo de
preservacion
Tipo de Volumen maximo
Parametr_o por recipiente® tlglcq (mhy Técnica de recomendado Comentarios
estudiar técnica de preservacion antes del
llenado” andlisis,
después de
preservacion
Trihalometanos | V, viales con | 100 Enfriar entre | 14d Si la muestra esta
septum Llenar el 1°Cy5°C clorada, por cada 1 000
recubierto recipiente ml de muestra agregar 80
de PTFE completamente mg de 't\lazszct)?’ 5%20 f‘l
para extraer el recipiente ~antes de ‘a
; recoleccion de la muestra
aire
Turbiedad PoV 100 Enfriar entre | 24 h Preferiblemente  realizar
1°Cy5°C en campo.
Almacenar en
la oscuridad.
Uranio P lavado en | 200 Acidificar & | 1 mes
4cido, o pH entre 1y
2 con HNOs
VB lavado
en acido
Vanadio P lavado en | 100 Acidificar a | 1 mes
4cido, o pH entre 1y
2 con HNO3
VB lavado
en 4cido
Yoduro \Y 500 Enfriar entre 1 mes
1°Cy5°C
Yodo \ 500 Enfriar entre 24 h Mantener la muestra en la
1°Cy5°C oscuridad
a P = plastico (por ejemplo, polietileno, politetraflucetiieno (PTFE), poli-cloruro de vinilo (PVC),
polietilentereftalato (PET))
vV = vidrio
VB = vidrio de borosilicato
b El volumen es indicativo para un ensayo individual
¢ Tiempos de conservacion prolongados
d no se recomienda para procedimientos de digestidn/oxidacion simultanea con persulfato
e Para el metal pesado soluble: se hara filtracién por membrana de 0,45 micras antes de la acidificacion
Para el metal pesado total: se puede acidificar después del muestreo.

Ademas, se usan las orientaciones de preservacion dadas en la Tabla 2, si es necesario, para
varios parametros simultdneamente. Sin embargo, no es ldgico o razonable combinar analitos
organicos e inorganicos, ya que la logistica del laboratorio usualmente es diferente y por lo
tanto se requieren diferentes recipientes en el laboratorio.
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NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

Tabla 2. Técnicas de preservaciéon con analitos multiples

Preservacion

Apropiado para

No apropiado para

por
Acidificar a pH | Metales alcalinos (potasio, sodio) Cianuros
entre 1 y 2 con | Metales  alcalinotérreos  (calcio, | Sulfuros
HNOs magnesio) Carbonatos, bicarbonatos, didxido de carbono.

Metales pesados (excepto mercurio)
Mercurio (con K>Cr,07)

Haluros organicos absorbibles (AOX)
Aluminio, antimonio, arsénico, bario,
berilio, cadmio, calcio, cromo, cobalto,

Nitritos
Jabones y ésteres
Hexametilentetramina

; " Tiosulfatos
cobre, hierro (total), plomo, litio,
magnesio, manganeso, niquel, selenio,
plata, estafio, uranio, vanadio, cinc.
Dureza total
Acidificar a pH | Herbicidas acidicos Cianuro
entre 1 y 2 con | Antimonio Plata
HC Arsénico Talio
Solventes clorados Plomo
Hidrocarburos Bismuto
Hidracina hasta 1 mol/l Mercurio (I1)
Hierro (Il)
Nitrato
Aceite y grasa
Petréleo y derivados
Estafio
Acidificar a pH < 4 | Fenoles Cianuro
con H3POa
Acidificar a pH | Haluros Orgéanicos Adsorbibles (AOX) Cianuro
entre 1 y 2 con | Amoniaco, libre e ionizado Bario
H2S04 Carbono orgénico total (COT) Calcio
Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) Estroncio
Hidrocarburos Radio
Nitrégeno Kjeldahl Plomo

Hidrocarburos Aromaticos

Monociclicos

Nitrégeno total

Aceite y grasa

Ortofosfatos totales

indice de permanganato (8 mol/l)
Petréleo y derivados

Fenoles

Fosforo total

Purgables con Purga y Trampa
Surfactantes anidnicos
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NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

Tabla 2. (Final)

Preservacion
por

Apropiado para

No apropiado para

Alcalinizacién a
pH > 12 con
NaOH

Cianuros total y cianuro facilimente
liberable

La mayoria de compuestos organicos.

Metales pesados, especialmente en
valencia de bajos.

Algunos metales que forman aniones solubles en
estados de valencias mas altos.

Amoniaco / amonio
Aminas y amidas
Hidracina
Hidroxilamina

estados

Congelamiento
severo (- 20 °C)

Aniones
Amoniaco, libre e ionizado
Nitrato

Demanda Bioquimica de Oxigeno
(DBO)

Plaguicidas con carbamato

Clorofila (temperatura requerida de —
80 °C)

Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)
Nitrégeno Kjeldahl

Nitrégeno total

Carbono Organico Total (COT)
Ortofosfatos (totales y disueltos)
indice de permanganato

Fosforo (total y disuelto)

Bioensayos, ensayos de toxicidad

Puede ocurrir precipitacion (y polimerizacién) que
hacen dificil la resolucion. Por el contrario, algunos
plaguicidas se despolarizan. Antes de su uso
rutinario, se deberia evaluar su conveniencia.

Los parametros

vegetales.

biolégicos por determinar generalmente son numerosos y algunas veces
pueden variar de una especie biologica a otra. Por esta razén, es imposible presentar una lista
de verificacién exhaustiva de todas las precauciones que se deberian tomar para preservar las
muestras para este tipo de andlisis. Por tanto, la informaciéon de la Tabla 3 se relaciona
solamente con algunos parametros estudiados generalmente para varios grupos de animales o

Obsérvese que antes de realizar cualquier estudio detallado, es esencial seleccionar los
parametros de interés.
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Tabla 3. Técnicas generalmente apropiadas para la preservacion
de muestras anélisis bioldgicos

Volumen Tiempo
Parametros por Tipo de Técnica de tipico y pTei)grmvgc?gn
.. a A H .
estudiar Recipiente preservacion tecdnelca recomendado Comentarios
llenado antes del
analisis”
Recuento e identificacidn
(I;/Ieuestras grandes PoV Agregar etanol a la muestra | 1000 1 afio El agua de las
. para dar una concentracion muestras se
m'ac_romvertebrados final de al menos 70 % (V/v) deberia decantar
bénticos primero para
PoV Agregar el volumen | 1000 1 afio (3 meses | maximizar la
apropiado de formaldehido minimo de | concentracion del
al 40 % (v/v) neutralizado tempo  de | preservante.
con tetraborato de sodio o preservacion
heximetilentetramina (100 antes del
g/L, de formaldehido al 40 analisis)
%), para dar una solucion
volumétrica de 4 % de
formaldehido
correspondiente  a una
solucion de formalina del
10 %)
gﬂéiiggggveﬁ]efézggz \% Transferir a una solucion | 100 Indefinidamente | ADVERTENCIA
= de preservante compuesta Se debe tener
pequenas (por de al menos 70 % (v/v) de cuidado con los
ejempl_o, etanol, 40 % (v/v) de vapores del
coIecuo_nes de formaldehido, y glicerol (en formaldehido. No
referencia) proporciones de 100:2:1 almacenar un

respectivamente)

gran numero de
muestras en areas

de trabajo.

Se requieren
métodos
especiales  para
grupos de

invertebrados que
estan
distorsionados por
tratamientos
preservantes
normales
ejemplo:
Plathelmintos®).

(por
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NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

Tabla 3. (Continuacion)

Volumen Tiempo
, Tipo de - tipicoy | maximo de
Parametros Recipiente® Técnica de técnica | preservacion Comentarios
por estudiar preservacion de recomendado
llenado antes del
analisis®
Algas V o P con tapa | Adicibn de 0,5 | 200 6 meses Almacenar las
que se fije | partes a 1 parte por muestras en la
herméticamente | volumen de solucion oscuridad.
de I__ugol (acida o El Lugol alcalino es
alcalina) a 200 aplicado
partes por volumen generalmente en
de la muesra. agua fresca y el lugol
Enfriar a entre acido con agua
° ° marina que contenga
1°Cys°C flagelados delicados.
Para determinaciones
mas especificas
véase la norma
particular. La adicion
de maéas solucion
Lugol es necesario si
hay decoloracion.
Fitoplancton \% Véase Algas 200 6 meses Almacenar las
muestras en la
oscuridad
Zooplancton PoV Adicion de | 200 1 afio La adicion de mas
formaldehido al 40 % solucién  Lugol es
(VIV) neutralizado necesario si hay
con borato de sodio decoloracion.
para obtener
formalina al 4 %
(VIV), o adicion de
solucion de Lugol
como para las algas.
Masa secay fresca
Invertebrados | PoV Enfriar entre 1000 24 h No congelar a— 20 °C.
macrobénticos o °
Macrofitas reysc
iton El analisis se deberia
Fitoplancton llevar a cabo lo mas
Zooplancton pronto posible y antes
Peces de 24 h.

PoV Adicionar 40 % de | 1000 3 meses | Notese que las
formaldehido minimo de | determinaciones de
neutralizado con preservacion (bio) masa seca vy
tetraborato de sodio antes del | fresca de perifiton y
o analisis. fitoplancton estan
heximetilentetramina basadas usualmente

(100 g/L de 40 % de
formaldehido) para
dar una solucion de
4 % en volumen de
formaldehido
(correspondiente a
10 % de solucién de
formalina).

en la medicion del
volumen de células
efectuado durante el
procedimiento de
recuento e
identificacion en la
muestra preservada.
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Tabla 3. (Final)

Volumen Tiempo
. Tipo de . tipicoy | Maximode
Parametros por Recipiente® Técnica de técnica | Preservacion Comentarios
estudiar preservacion de recomendado
llenado antes del
analisis®
Masa de ceniza
Macroinvertebrados | PoV Adicionar 40 % de | 1000 3 meses | Notese que las
bénticos formaldehido minimo de | determinaciones de
Macrofitas neutralizado con preservacion (bio) masa seca 'y
tetraborato de sodio antes del | fresca de perifitbn vy
Algas 0 analisis. fitoplancton estan
Fitoplancton heximetilentetramina basada_ls_ ysualmente en
(100 g/L de 40 % de la medicién del volumen
formaldehido) para de células efectuado
dar una solucién de durante el
4 % en volumen de procedimiento de
formaldehido recuento e identificacion
(correspondiente a en la muestra
10 % de solucién de preservada.
formalina).
Masa seca y masa de ceniza
Zooplancton Congelaciona—20°C | 200 6 meses La rpuestra es filtrada a
través de una
membrana filtrante de
fibra de vidrio
previamente pesada y
luego es congelada a -
20 °C.
Ensayos de toxicidad
PoV Enfriar entre 1000 24 h El periodo de
1°Cy5°C preservacion variara de
acuerdo con el método
P Congelacion a—20°C | 1000 2 semanas de analisis que se use.

Véase también la
norma ISO 5667-16

a P -
polietilentereftalato (PET))
vV = vidrio
VB = vidrio de borosilicato

"1 mes" representa preservaciones sin dificultad particular).

plastico (por ejemplo, polietileno, politetrafluoetileno (PTFE), poli-cloruro de vinilo (PVC),

(Si no se especifica un periodo de preservacion, generalmente éste no es importante. La indicacion de
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La Tabla 4 da técnicas generalmente adecuadas para la preservacion de muestras radioactivas.

Tabla 4. Técnicas generalmente adecuadas para la preservacion
de muestras Parametros radioquimicos

Tiempo
Tipo de Volumen maximo de
Parametro recipiente Teécnicade tipico en | Preservacion Comentarios
por estudiar preservacion ml recomendado
antes del
andlisis
Actividad Alfa | P Acidificar a pH entre 2 000 1 mes No acidificar si la
1y <2conHNO3 muestra se evapora
antes del analisis
Almacenar la
muestra  en la
oscuridad
Enfriar entre 2 000 1 mes
1°Cy5°C
gg:gndad P Acidificar a pH entre 2000 1 mes No acidificar si la
1y 2 con HNO muestra se evapora
xCent 8 antes del andlisis
Ez d(i:(()e-ﬁ)occ)lo) Almacenar la
muestra  en la
oscuridad
Enfriar entre 2000 1 mes
1°Cy5°C
Actividad P Enfriar entre 5000 2d
Gamma
1°Cy5°C
Radio-Yodo P Enfriar entre 3000 2d Agregar de 2 ml a
o ° 4 ml de hipoclorito
1°Cy5°C .
y de sodio [10 %
(m/m)] por litro de
muestra,
asegurando que
haya cloro libre en
exceso
Isc()jtppos de VB Enfriar entre 2 000 48 h Minimo 4 semanas
radon 1°Cy5°C en crecimiento de
. los hijos del radio
Radio por
radén en
crecimiento

Continda...
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Tabla 4. (Final)

Tio d Tiempo méaximo
Parametro por reclip(iJen(t;)ez’1 Tecnicade toig o | de preservacion
. p > tipicoen | recomendado Comentarios
estudiar preservacion mi antes del
analisis
Ra’ctjlc:i por otros | o Acidificar a pH < 1 | 2 go0o 2 meses Minimo 4
métodos con HNOs semanas en
crecimiento de los
hijos del radio
Enfriar entre 2 000 2 meses
1°Cy5°C
Radio-estroncio p Enfriar entre 1 000 1 mes 2 semanas de
1°Cy5°C crecimiento en
itrio -90
Radio-Cesio p Enfriar entre 5000 24d
1°Cy5°C
Agua tritiada p Enfriar entre 250 2 meses La muestra se
1°Cy5°C destila antes de
andlisis
Uranio p Acidificar a pH < 2 | 2 0900 2 meses Espectrometria
con HNOs alfa
Enfriar entre 2000 2 meses
1°Cy5°C
Plutonio p Acidificar a pH < 2 | 2 0900 1 mes Espectrometria
con HNO3 alfa
Enfriar entre 2000 1 mes
1°Cy5°C

ADVERTENCIA Las precauciones de seguridad y protecciéon dependen de la actividad de la muestra.

Es conveniente evitar la contaminacion de la muestra, especialmente si la actividad de ésta es muy baja. Algunos
sitios de muestreo pueden tener actividad mensurable en el suelo o el aire, 0 en aguas diferentes de las sometidas a
muestreo. Los laboratorios comunes y los radioquimicos, al igual que algunos elementos de equipo domésticos,
pueden contener materiales radioactivos.

Cuando se hace muestreo de precipitaciones, cualquier requisito especial de esta tabla es adicional a los de la norma
ISO 5667-8. Ya que se pueden requerir varios dias para recolectar suficiente muestra, también se deberian registrar
las horas y fechas de inicio y finalizacién, y se deberia anexar un registro de la recoleccién de la precipitacion para la
estacion de muestreo, durante el periodo apropiado. Se puede adicionar un estabilizador o vehiculo, si es apropiado
para los determinantes que se estan midiendo.

NOTA Algunas botellas de plastico concentran las muestras lentamente durante un periodo de muchos meses, por
ser muy levemente permeables al agua. Véanse también los comentarios para el radon.

a P = plastico (por ejemplo, polietileno, politetrafluoetileno (PTFE), cloruro de polivinilo-(PVC), tereftalato
de polietileno (PET))
vV = vidrio
VB = vidrio de borosilicato
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ANEXO A
(Informativo)

INVESTIGACION DE LOS PAISES BAJOS SOBRE TIEMPOS DE PRESERVACION
PROLONGADOS

A.l INTRODUCCION

Se realizaron estudios en los paises bajos (Netherlands) en 1999 y en el 2000 sobre tiempos
méximos de preservacion dados en la norma ISO 5667-3 [ISO 5667-3:1994 1)]".

Este trabajo fue financiado por el Foundation STOWA (Dutch acronym for the Foundation of
applied water management research for wastewater analysis) y por el Netherlands Ministry of
Housing, Spatial Planning and the Environment (VROM).

El proyecto incluy6 los siguientes parametros:
Estudio tedrico y estudio de laboratorio para:

COD;

DBO;

Nitrégeno Kjeldahl;

Fosfato total;

Metales pesados (arsénico, cadmio, cromo, cobre, plomo, niquel, cinc y mercurio).

Estudios tedricos Unicamente para:

Nitrato;

Amoniaco;

Cloruro;

Compuestos organohalogenados extractables;
Compuestos organohalogenados volatiles;
Aceite mineral;

Compuestos arométicos volatiles;

PAH;

Plaguicidas organoclorados y PCB;
Fenoles (clorados);

Plaguicidas con nitrégeno y fosfato;
Fenilarea;

Acidos Clorofenoxicarbonicos;
Carbamatos;

Ftalatos;

Aceites y grasas;

Clorofila/feofitina;

Compuestos organoestafiados.

El estudio tedrico incluyé una investigacion de literatura, una encuesta entre laboratorios y un
inventario de normas internacionales. En el estudio de laboratorio, fueron evaluadas las
técnicas de preservacion como las establecidas en la norma ISO 5667-3:1994, especialmente
con respecto al maximo tiempo de preservacion.

Norma Internacional anulada. Esta parte de la ISO 5667 es la actualizacion de la version de 2003.
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A.2  ESTUDIO TEORICO

Dentro del alcance del proyecto, una investigacion se efectué entre 25 laboratorios regionales y
gubernamentales de calidad del agua y laboratorios comerciales con respecto a las matrices,
agua residual, agua superficial, sedimento y aguas negras.

De las 18 encuestas que llegaron se sacaron las siguientes conclusiones:

- El uso de técnicas de preservacion, materiales de empaque y almacenamiento
de muestras de agua por laboratorios holandeses estan de acuerdo con la
norma ISO 5667-3:1994.

- El maximo tiempo de preservacion especificado en la norma ISO 5667-3:1994 no
siempre se respetd debido a que en la practica, no se puede realizar en el
maximo tiempo especificado en la norma ISO 5667-3:1994.

- Las técnicas de preservacion establecidas en diferentes normas Internacionales
son idénticas, excepto para el mercurio (con respecto a la aplicacion de un
agente oxidante) y en un menor grado, el fosfato total. Existen sin embargo
diferencias en los tiempos de preservacién maximos.

- Los métodos de preservacion, mencionados en la norma ISO 5667-3:1994' y en
normas de los Estados Unidos se pueden encontrar en la literatura. Entre estas
dos organizaciones, existe una diferencia basica en la aproximacion dada de los
métodos de preservacion: en los Estados Unidos, siempre que sea posible, los
preservativos se adicionan a la muestra mientras en la norma 1SO 5667-3:1994",
la referencia al enfriamiento de las muestras estd dada llevando a un tiempo
méaximo de almacenamiento mas corto.

Para las técnicas de preservacion establecidas en la norma I1SO 5667-3:1994%,
estdn disponibles fundamentos cientificos suficientes para verificar su
recomendacion. Sin embargo, este no es siempre el caso para los tiempos de
preservacion.

- En los paises bajos (Netherlands), la congelacion severa se permite como
técnica de preservacion. Esto se valid6 en el estudio de laboratorio.

Para las matrices de sedimentos y de lodos residuales, un enfriamiento simple
es generalmente aplicado como técnica adecuada de preservacion.

Para DBO, el enfriamiento durante 24 h es generalmente aplicado como técnica
adecuada de preservacion, aunque en todas las normas internacionales y
europeas se establece que el andlisis deberia hacerse tan pronto como sea
posible.

- Estan disponibles la validacion de los resultados para ciertas técnicas de
preservacion y los maximos tiempos de almacenamiento. Con base en estos
resultados, en algunos casos es conveniente usar una técnica alternativa de
preservacion para lograr un tiempo de almacenamiento prolongado.
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A3 ESTUDIO DE LABORATORIO

El estudio incluyé 10 muestras de agua, que comprendian aguas residuales y aguas superficiales.
El trabajo incluyo el andlisis de metales, tales como arsénico, cadmio, cromo, cobre, plomo, niquel,
cinc y mercurio, y los parametros COD, DBO, nitrogeno Kjeldahl y fosfato total. Para estos
parametros, todas las técnicas de preservacion establecidas en la norma ISO 5667-3 se han
investigado, incluyendo:

- adicion de &cido sulfarico hasta un pH < 2, enfriamiento entre 2 °C y 4 °C,
almacenamiento en la oscuridad: parametros COD, nitrdgeno Kjeldahl y fosfato total;

Congelamiento severo a -18 °C: parametros COD, DBO y nitrogeno Kjeldahl;
Adicion de acido nitrico hasta un pH < 2 parametros metales pesados y mercurio;

- Adicién de éacido nitrico hasta un pH, adicién de K, Cr, O; (concentracion final
0,05 %): parametro mercurio.

En el dia cero, cada parametro en cada submuestra individual se analizé 9 veces. A partir de
los resultados, se calculd la desviacion estandar y promedio de cada parametro. Las
submuestras almacenadas fueron analizadas en diferentes fechas predeterminadas de hasta
224 d. En diferentes intervalos, cada submuestra se analizé por duplicado. Los resultados del
ensayo en cada intervalo fueron comparadas con el promedio y la desviacion estandar en el
dia cero. El tiempo de preservacion fue considerado que habia sido excedido cuando los
resultados del ensayo promedio de las submuestras almacenadas difiri6 del promedio de los
resultados del ensayo de la submuestra en el dia cero por méas de la desviacion estandar.

Con ambas técnicas de congelamiento severo y acidificacion, ocurrid la floculacion de
particulas, asi como la adsorcién de estas particulas en las paredes del recipiente. Este efecto
podria dar un aumento mayor a la desviacién estandar en los resultados analiticos. Por lo
tanto, se debe prestar atencion extra a las submuestras de las muestras almacenadas. El
efecto difirié en intensidad para las botellas de vidrio y los recipientes de polipropileno.

A4 CONCLUSIONES DEL ESTUDIO DE LOS PAISES BAJOS
A partir del resultado de este estudio de los paises bajos, se concluy6 que:

a) Las técnicas de preservacion establecidas en la norma 1SO 5667-3:1994" son
adecuadas y suministran un tiempo de preservacion mayor.

b) Las técnicas investigadas en este trabajo son suficientemente adecuadas para
preservar las muestras durante todo el tiempo de almacenamiento de 224 d. Una
excepcion a esto se hace para los parametros DBO y nitrégeno Kjeldahl, en donde
el maximo tiempo de preservacion depende de las muestras bajo la matriz para
muestras que contengan nitrdgeno en concentracion < 8 mg/l o un DBO < 50 mgl/l;

c) Para muestras que contengan particulas, la técnica de preservacion usada
puede dar una aumento de las discrepancias en los resultados analiticos. Esto
es causado probablemente por las dificultades encontradas en la submuestra. La
submuestra, por tanto, requiere atencion extra para los detalles.

d) Puede ser que valga la pena revisar las orientaciones de la norma ISO 5667-3.
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ANEXO B
(Informativo)
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ANEXO C
(Informativo)

DIFERENCIAS ENTRE NTC-ISO 5667-3 y STANDARD METHODS. 20 TH

Edition, 1998, Section 1060

Desviacion nacional: este cuadro comparativo se incluyd por solicitud del comité 12 Calidad del agua con el fin de
establecer las diferencias entre las dos principales fuentes de informacion sobre preservacion y manejo de las

muestras mas usadas en el medio, ISO y Standard Methods.

Tabla C1. Diferencias entre NTC-ISO 5667-3y STANDARD METHODS. 20 TH Edition, 1998, Section 1060
Tiempo de
preservacion
. Tipo de Volumen tipico - maximo
Documento Pardmetro . a PR Técnica de recomendado :
. . recipiente -
normativo por estudiar P! (mhy tecm%a preservacion antes del Comentarios
de llenado P
andlisis,
después de
preservacion
NTC-ISO Acidezy PoV 500 Enfriarentre 1 | 24 h 14 d°
5667-3 alcalinidad Llenar ‘Cys°e Las muestras se deberian
completamente analizar preferiblemente
el recipiente para en campo.
extraer el aire (Particularmente para
muestras con un
contenido alto de gases
disueltos).
La reduccién y oxidacion
durante el
almacenamiento pueden
cambiar la muestra.
STANDARD Acidez! P, VB 100 Refrigerar 24 h Almacenamiento maximo
METHODS. reglamentado 14 d
20TH
Edition, 1998, 1
Section Alcalinidad 200
NTC-ISO . 24 h Mantener la muestra en la
56673 PoV 1000 Enfriar entre oscuridad
1°Cy5°C
Demanda Llenar En caso de congelamiento a
Bioguimica completamente —20 °C: 6 meses
de Oxigeno el recipiente para (1 mes si < 50 mg/l)°
(DBO) extraer el aire.
P 1000 Congelar a 1 mes
-20°C
STANDARD Demanda P,V 1000 Refrigerar 6h 48 h reglamentario
METHODS. Bioquimica
20TH de
Edition, 1998, Oxigeno
Section 12
(DBO)™
’S\gé'_'go P 100 No se | 1 mes 6 meses’
Llenar requiere
completamente ninguna
el  recipiente
para extraer el
Boro™? aire
STANDARD P (PTFE) | 1000 HNO3 hasta | 28d 6 meses reglamentario
METHODS. 0 cuarzo pH <2
20 TH Edition,
1998, Section
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Tabla C1. (Continuacién)

Tiempo de
preservacion
) Tipo de ’V_olumen o maximo
Documento Parametro por recipiente® tipico (ml)y Tecnlcat_j(? recomendado Comentarios
normativo estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® analisis,
después de
preservacion
Ngé:"?f‘o Bromuro y Enfriar a entre | 1 mes
5667- compuestos de 1°Cy5°C
bromo
STANDARD | Bromuro*? PoV 100 No requerida 28d Tiempo de
METHODS. preservacion
20 TH reglamentario 28
Edition, d
1998,
Section
VoP 100 Acidificar a pH | 7 La acidificacion a
entre 1 y 2 con pH entre 1y 2 con
H2S04, H3PO4 es
enfriando entre adecuada.
1°Cys5°C Si se sospecha
de la presencia de
compuestos
organicos
Carbono volatiles, la
NTC-ISO organico  total acidificacién no es
5667-3 (CoT) adecuada; se
debe hacer el
analisis dentro de
las 8 h siguientes.
P 100 Gongelar @ =20 | 1 mes
STANDARD | Carbono organico VB 100 Analizar 7d Tiempo de
METHODS. | total, COT" inmediatamente; preservacion
20TH o refrigerar y reglamentario 28
Edition, adicionar HCl, d
1998, HaPO4, 0 H’SO,
Section hasta pH < 2.
1060
ggg{fo PoV 500 Enfriar entre 24 h Realizar la
Llenar el | 1°Cy5°C determlnacnon
recipiente preferiblemente
completamente €n campo.
para extraer el
Di6xido de are
STANDARD | carbono’ VB 100 Analizar 0,25h Tiempo de
METHODS. inmediatamente preservacion
20TH reglamentario no
Edition, establecido
1998,
Section
1060
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Tabla C1. (Continuacién)

Tiempo de
preservacion
: Volumen méaximo
. Tipo de e _—
Documento Parametro por recipiente® tipico (ml)y Técnica de recomendado Comentarios
normativo estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® analisis,
después de
preservacion
NTC-ISO Acidificar a pH | 1 mes 6 meses®
5667-3 entre 1y 2 con
H,SO,
Demanda quimica | PoV 100
de oxigeno (DQO)? ngngeIar a-20 | 1mes 6 meses®
STANDARD Analizar tan | 74 28d
METHODS. pronto como
20 TH sea posible o
Edition, adicionar H,SO4
1998, hasta pH <2;
Section refrigerar
1060
’g‘gé":sso PoV 100 1 mes
STANDARD 12 50 No requerido No establecido Tiempo de
METHODS. | Cloruro preservacion
20TH reglamentario 28 d.
Edition,
1998,
Section
1060
NTC-ISO Cloro residual 5 min Llenar el recipiente
5667-3 completamente;
mantener la muestra
en la oscuridad.
El andlisis se debe
llevar a cabo en
campo, maximo 5
min después de la
recoleccion de la
muestra.
STANDARD | Cloro residual total* | PoV 500 Analizar 0,25 h Tiempo de
METHODS. inmediatamente preservacion
20 TH reglamentario 0,25 h
Edition,
1998,
Section
1060
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Tabla C1. (Continuacién)

Tiempo de
preservacion
Tipo de Volumen ) maximo
Documento Parametro por recipiente® tipico (ml)y Tecmcat_j(? recomendado Comentarios
normativo estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® anélisis,
después de
preservacion
NTC-ISO 5 min Mantener la
5667-3 muestra en la
oscuridad
El andlisis se
deberia llevar a
cabo en campo,
maximo
5 min después de
Di6xido de cloro® PoV 500 la recoleccion de
la muestra.
STANDARD Analizar 0,25 h Tiempo de
METHODS. inmediatamente preservacion
20 TH reglamentario no
Edition, establecido
1998,
Section
1060
g‘gg?o Clorofila PoV 1 000 Enfriar entre 24 h Adicionar
B o o carbonato de
1°cys*C magnesio Y filtrar
en campo;
almacenar y
transportar en
botellas oscuras
color ambar, en
refrigeracion.
P 1000 Después de la 1 mes
filtracion y
extraccion con
etanol caliente,
congelar a
-20°C
P 1000 Después de la | 1 mes
filtracién
congelar a
-80°C
STANDARD | Clorofila® PoV 500 Sin filtrar, 28d
METHODS. mantener en
20TH oscuridad, a
Edition, 4°C.
égg?., Filtrado,
1§golon mantener en
oscuridad, a
- 20°C.

No almacenar
en congelador
sin escarcha.
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Tabla C1. (Continuacién)

Tiempo de
preservacion
] Tipo de 'V_olumen o maximo
Documento Parametro por recipiente® tipico (ml)y Tecnncadg recomendado Comentarios
normativo estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® analisis,
después de
preservacion
’5\';-57450 Enfriar entre 5d Mantener la
- o o muestra en la
1*cys oscuridad. En el
caso de aguas
subterraneas
ricas en hierro
(1), el andlisis se
deberia llevar a
cabo en campo,
Color*? PoV 500 maximo
5 min después
de la recoleccion
de la muestra}.
STANDARD Refrigerar 48 h Tiempo de
METHODS. preservacion
20TH reglamentario
Edition, 48 h
1998,
Section 1060
NTC-ISO Conductividad | P o VB 100 Enfriar entre 24 h El andlisis
5667-3 1°Cy5°C preferiblemente
se debe llevar a
L'e.”"’." el cabo en campo.
recipiente
completamente
para extraer el
aire
STANDARD Conductancia PoV 500 Refrigerar 28d Tiempo de
METHODS. especifica®? preservacion
20TH reglamentario
Edition, 28 d
1998,
Section 1060
2'&%"50 P 500 Adicionar 7d/* 14d°
NaOH para pH 24 h, si hay | Mantener la
> 12 Enfriar
entre azufre presente muestra en la
oscuridad
Cianuro 1°Cy5°C
S total*? — -

TANDARD PoV 1000 Adicionar 24 h Tiempo de
METHODS. NaOH para pH preservacion
20TH >12y reglamentario
Edition, refrigerar en la 14 d; 24 h si hay
1998, oscuridad sulfuro presente.
Section 1060
NTC-ISO P pero que 200 1 mes
5667-3 no sea PTFE
STANDARD =) 100 No requiere 28d Tiempo de
METHODS. 12 ninguna preservacion
20 TH Fluoruros™ reglamentario
Edition, 28 d
1998,

Section 1060
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NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

Tabla C1. (Continuacién)

Tiempo de
preservacion
Tipo de Volumen maéaximo
Documento Parametro por recipiente® tipico (ml)y Técnica de recomendado Comentarios
normativo estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® analisis,
después de
preservacion
NTC-ISO Dureza (Véase PoV 100 Acidificar a un | 1mes
5667-3 calcio) pH entre 1y 2
con HNO;
STANDARD | Dureza®” PoV 100 Acidificar hasta | 6 meses Tiempo de
METHODS. pH < 2 con preservacion
20TH HNOs o con reglamentario
Edltlon, H,SO, 6 meses
1998,
Section
1060
ggg{?o \% 500 Enfriar entre 24 h Mantener la
- o o muestra en la
1*Cys°C oscuridad
Yodo® ,
STANDARD PoV 500 Analizar 0,25 h Tiempo de
METHODS. inmediatamente preservacion
20TH reglamentario no
Edition, establecido.
1998,
Section
1060
NTC-ISO Metales Acidificar a pH
5667-3 entre 1y 2 con
HNO;
STANDARD Metaleslgn P o v | 1000 Para metales | 6 meses 6 meses
METHODS. | general™ enjuagados disueltos filtrar
20 _T,H con solucién inmediatamente
Edition, 1:1 de HNO;3 y adicionar
ége?:?i,on HNOs; hasta
1060 pH <2
NTC-ISO Cromo (VI) P lavado en | 100 Enfriar a entre 24h La reduccion y
5667-3 4cido, o 1°Cy5oC oxidacion
V lavado en g durante el
acido transporte
pueden cambiar
la concentracion
de la muestra.
STANDARD | Cromo VI* P o Vv | 1000 Refrigerar 24h 24h
METHODS. enjuagados
E(c)iiTti%n con solucion
1098, ' 1:1 de HNO3
Section
1060
NTC-ISO Cobre P lavado en | 100 Acidificar @ pH | 1 mes 6 meses®
5667-3 entre 1 y 2 con

acido o
V lavado en
acido

HNOs*®
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Tabla C1. (Continuacién)

Tiempo de
preservacion
Tipo de Volumen méaximo
Documento Parametro por recipiente® tipico (ml)y Tecnlcadg recomendado Comentarios
normativo estudiar técnica de preservacion antes del
llenado” andlisis,
después de
preservacion
STANDARD | Cobre por PoV 1000 Preferiblemente | Tan pronto
METHODS. | colorimetria™ refrigerar como sea
20TH durante el | posible
Edition, almacenamiento
1998,
Section
1060
NTC-ISO Mercurio VB lavado en | 500 Acidificar a pH | 1 mes Se debe tener
5667-3 acido entre 1 y 2 con cuidado
HNO; y adicién adicional para
de K;Cr,0; [0,05 asegurar que
% m/m) la muestra
concentracion estd libre de
finall.® contaminacion.
STANDARD | Mercurio™® P o V| 1000 Acidificar hasta | 28d 28d
METHODS. enjuagados pH < 2 con
é?jiTtit)'n con solucién HNOs ,
, - refrigerar
1998, 1:1 de HNO3 g
Section
1060
NTC-ISO PoV 500 Acidificar apH < | 1 mes
5667-3 o 2 con H;SO4
Nitrégeno total
p 500 Congelar a =20 | 1 mes
°C
STANDARD | Nitrégeno PoV 500 Analizar tan | 7d Tiempo de
METHODS. | amoniacal®? pronto sea preservacion
20TH posible o reglamentario
Edition, adicionar 28d
1998, H,SO, hasta pH
Section < 2; refrigerar
1060
ggﬁgf‘o Nitrégeno Kjeldahl PoVB 250 Actidifi(iar g PH | 1 mes/ Mantener la
- enre Ly 2 con muestra en la
*
H.SO, 6 meses oscuridad
6 meses para
ambas
técnicas’
P 250 Congelar a 1mes
-20°C
STANDARD | Kjeldahl organico™ | p gy 500 Refrigerar, 7d Tiempo de
METHODS. adicionar H,SO, preservacion
20TH hasta pH < 2; reglamentario
Edition, 28d
1998,
Section
1060
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Tabla C1. (Continuacién)...

Tiempo de
preservacion
Tipo de Volumen ) méaximo
Documento Parametro por recipiente® tipico (ml)y Técnica de recomendado Comentarios
normativo estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® analisis,
después de
preservacion
NTC-ISO PoV 250 Enfriar entre 1 | 24h
5667-3 °Cy5°C
PoV 250 Filtrar antes de | 7d
la preservacion
con acidos.
Nitrato™? Acidificar a pH
entre 1 y 2 con
HCI
P 250 Congelar a —=20 | 1 mes
°C
STANDARD i 48 h Tiempo de
METHODS. Pov 100 er(l)anlgar stgg preservacion
20TH posible; reglamentario
Edition, refrigerar 48 h (28 d para
1998, muestras
Section cloradas)
1060
NTC-ISO PoV 200 Enfriar entre 1 °C | 24 h Preferiblemente
5667-3 y5°C realizar el
analisis en
Nitrito™? campo.
2d°
STANDARD PoV 100 Analizar tan NingUnO Tiempo de
METHODS. pronto sea preservacion
20TH posible; reglamentario
Edition, refrigerar 48h
1998,
Section
1060
STANDARD | Nitrito més PoV 200 Adicionar l1d-2d Tiempo de
METHODS. | nitrato™? H,SO, hasta pH preservacion
20TH < 2; refrigerar reglamentario
Edition, 28 d
1998,
Section
1060
NTC-ISO v 500 Enfriar entre 1°C | 6 h El ensayo se
5667-3 y5°C puede realizar
en el sitio
Olor! (analisis
cualitativo)
STANDARD \% 500 Analizar tan | 6h
METHODS. pronto sea
20 TH posible;
Edition, refrigerar
1998,
Section
1060
NTC-ISO V lavado con | 1000 Acidificar a pH [ 1mes
5667-3

Aceite y grasa®

solvente

entre 1 y 2 con
H.SO,4 6 HCI
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Tabla C1. (Continuacién)...

Tiempo de
preservacion
Tipo de Volumen _ maximo
Documento Parametro por recipiente® tipico (ml) y Técnica de recomendado Comentarios
normativo estudiar técnicade preservacion antes del
llenado® analisis,
después de
preservacion
STANDARD V  recipiente | 1000 Acidificar a pH < | 28 d 28d
METHODS. de boca 2 con HSO,4 6
20TH ancha, HCI
Edition, calibrado
1998,
Section
1060
NTC-ISO Tensioactivos V, enjuagar | 500 Acidificar @ pH | 7 ¢ Los elementos
5667-3 o con metanol entre 1y 2 con de vidrio no se
anionicos H2SO, deberian lavar
Enfriar entre con
detergente
1°Cy5°C
Se pueden
combinar con
no-iénicos
STANDARD | Tensioactivos como | pgy 250 Refrigerar 48 h
METHODS. | MBAS'?
20 TH
Edition,
1998,
Section
1060
gge%-l:sso gl%rgg%%ztos V lavado en | 1000a 3000 Enfriar entre 5d Si la muestra
. icos: .
Plaguicidas f:\l,\éigt;ienﬁgn No preenjuague | 1°Cy5°C gcs:racadgc]).r%:&
organoclorados, de la tapa en el recipiente con ml de muestra
organofosforados,y | pTEE o en | '2Muestra;los agregar 80 mg
que contengan papel de | a@nalitosse de  NaS,0s
organonitrogenados | aluminio adhuzrznla la 5H,0 al
pared del =~
Para glifosato | recipiente. [jeC|p|ente antes
usar P le recolectar la
No llenar muestra
completamente
el recipiente >
La extraccion
se deberia
llevar a cabo en
un lapso de 24
h después del
muestreo
STANDARD Compuestos V enjuagado | 1000 Refrigerar y | 7d 7 d " 'hasta
METHODS. organicos: con solventes adicionar 1 000 extracqon, 4|0
20 TH plaguicidas ** organicos U mg de &cido despues de la
Edition, horneado, ascorbico  por extraccion.
1993, tapa con litro si hay cloro
Section cubierta  de residual
1060

PTFE.

presente.
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Tabla C1. (Continuacién)

Tiempo de
preservacion
Tipo de Volumen _ maéaximo
Documento Parametro por recipiente® tipico (ml)y Técnica de recomendado Comentarios
normativo estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® analisis,
después de
preservacion
NTC-ISO VB,  ambar, | 1000 Acidificar 2 pH < | 3 semanas Sila muestra esta
5667-3 lavado en 4 con HsPO, 0 clorada, por cada
solvente  con H2S0. 1 000 ml de
revestimiento No preenjuague muestra agregar
de PTFE en la | el recipiente con 80 mg de
tapa muestra Na;S;03 5H;0 al
No lenar recipiente  antes
completamente (rjrcleue:rr;olectar la
el recipiente de ’
Fenoles™? la muestra Para clorofenoles
el periodo de
extraccion es de
2d.
STANDARD P o V, tapa | 500 Refrigerar; Analizar tan TlrzrsneF;Sacién de
METHODS. con cubierta adicionar H,SO, | pronto como fe lamentario
20TH de PTFE. hasta pH <2 sea posible 9
Edition, 28 d hasta la
1998, extraccion
Section 1060
’g‘ggfo % con | 100 Actidifiiar g PH | 74 14 d°
- revestimiento enwre 1y 2 con .
de la tapa en H,SO, Si la muestra
PTEE esta clorada, por
cada 1 000 ml
de muestra
agregar 80 mg
Con]p_uestos de N@,S,05
orgéanicos 5H,0 al
purgables medliante reczipiente antes
purgay trampa de la recoleccion
de la muestra
STANDARD V, tapa con | 2x40 Refrigerar; 7d 14d
METHODS. cubierta  de adicionar  HCI
20TH PTFE. hasta pH < 2;
Edition, adicionar 1 000
1998_, mg(L de &cido
Section 1060 ascorbico si hay
cloro  residual
presente.
NTC-ISO Bases/neutrales y | - - - - o
5667-3 acidos™
STANDARD V color ambar | 1000 Refrigerar 7d ’ d., ) hasta
METHODS. enjuagado extraccion; 40 d
20TH con solvente después de la
Edition, orgénico u extraccion.
19983 horneado
Section 1060
ggg{?o Oxigeno® PoV 300 4d Fijar el oxigeno
El  recipiente en el siio y
deberia estar almagenar en la
lleno oscuridad
completamente También se

puede usar el
método
electroquimico y
se puede llevar
a cabo en
campo.
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Tabla C1. (Continuacién)

Tiempo de
preservacion
) Tipo de V_qumen o maximo
Documento Parametro por recipiente® tipico (ml) y Técnicade recomendado Comentarios
normativo estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® analisis,
después de
preservacion
STANDARD | Oxigeno disuelto, | V, botella de | 300 Analizar 0,25 h 0.25h
EAOETT:ODS- electrodo Winkler DBO inmediatamente.
Edition, La titulacién | 8 h 8h
1993, puede retrasarse
Section después de la
1060 acidificacion.
NTC-ISO
5667-3
STANDARD Oz0no" Y 1000 Analizar 0,25h
METHODS. Z0no inmediatamente
20 TH
Edition,
1998,
Section
1060
NTC-ISO PoV 100 Enfriar entre 6h El ensayo se
5667-3 Lenar ol 1°Cy5°C deberia llevar a
recipiente cabo o L nes
completamente pronto posble y
para extraer el de preferencia en
Hire gl ‘ sitio
inmediatamente
. después del
pH muestreo.
STANDARD PoV 50 Analizar 0,25h Tiempo  de
METHODS. inmediatamente preservacion
20 TH reglamentario
Edition, 0,25 h
1998,
Section
1060
NTC-ISO Fosforo disuelto? | VoVvBoP 250 Enfriar entre 1 mes La muestra se
5667-3 1°Cy5°C deberia filtrar en
y el siio en el
p 250 Congelar a 1 mes momento del
—_20°C muestreo.
Antes del analisis
los agentes
oxidantes se
pueden  extraer
mediante la
adicién de sulfato
ferroso o arsenito
de sodio.
STANDARD Fosfato® V  enjuagado | 100 Para fosfato | 48 h
METHODS. con solucién disuelto, filtrar
20 _T_H 1:1 de HNO; inmediatamente;
Edition, refrigerar
1998,
Section
1060
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Tabla C1. (Continuacién)

Documento
normativo

Parametro por
estudiar

Tipo de
recipiente®

Volumen
tipico (ml) y
técnica de

llenado®

Técnicade
preservacion

Tiempo de
preservacion
maéaximo
recomendado
antes del
anélisis,
después de
preservacion

Comentarios

NTC-ISO
5667-3

STANDARD
METHODS.
20 TH
Edition,
1998,
Section
1060

Fésforo total™?

VoVBoP

250

Acidificar a pH
entre 1y 2 con
H,S0,

1 mes

Véase  fosforo

disuelto

6 meses para
ambas técnicas

PoV

100

Adicionar H,SO4
hastapH <2 y
refrigerar

28d

NTC-ISO
5667-3

STANDARD
METHODS.
20TH
Edition,
1998,
Section
1060

Salinidad*

V, sello de
cera

240

Analizar
inmediatamente
o usar sello de
cera

6 meses

NTC-ISO
5667-3

STANDARD
METHODS.
20 TH
Edition,
1998,
Section
1060

Silice*?

P (PTFE) o
cuarzo

200

Refrigerar, no
congelar

28d

Tiempo de
preservacion
reglamentario

28d

NTC-ISO
5667-3

STANDARD
METHODS.
20TH
Edition,
1998,
Section
1060

Gas de la digestion
de lodos®

V, botella
para gases

NTC-ISO
5667-3

Sdlidos totales
(residuos totales,
extracto seco)

PoV

100

Enfriar entre
1°Cy5°C

24 h

STANDARD
METHODS.
20 TH
Edition,
1998,
Section
1060

Sélidos™?

PoV

200

Refrigerar

7d

Tiempo de
preservacion
reglamentario

2d-7d
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Tabla C1. (Final)

Tiempo de
preservacion
; Tipo de 'V_olumen P maximo
Documento Parametro por recipiente® tipico (ml)y Teécnica de recomendado Comentarios
normativo estudiar técnica de preservacion antes del
llenado® analisis,
después de
preservacion
NTC-ISO PoV 200 Enfriar entre 1 mes
5667-3
1°Cy5°C
STANDARD | Sulfato™* PoV 100 Refrigerar 28 d 28d
METHODS.
20 TH
Edition,
1998,
Section
1060
E‘ggfo Sulfuro  (liberado | P 500 Enfriar entre 1 semana Fijar las
facilmente) Llenar el | 1°cys°c muestras
recipiente |nmed|atament_e_
completamente en el sito
para extraer el adicionando 2 ml
aire de 10 3 %
(concentracion
masica) de
soluciéon de
acetato de cinc.
Si la muestra
esti clorada, por
cada 1 000 ml de
muestra agregar
80 mg de acido
ascorbico al
recipiente, antes
del andlisis.
STANDARD | gyfyro*? PoV 100 Refrigerar; 28.d 7d
METHODS. adicionar 4 gotas
20 .T.H de acetato de
Edition, Zinc 2 N por
1998, cada 100 ml;
Section adicionar NaOH
1060 hasta pH > 9
NTC-ISO - — o - o
5667-3
STANDARD : 0,25h
METHODS. | Temperatura' Pov 10 ﬁ\]rr]r?gczjiaartamente o2on
20 TH
Edition,
1998,
Section
1060
NTC-ISO Enfriar entre 24 h Preferiblemente
5667-3 1°Cy5°C realizar en
y campo.
Almacenar en la
Turbiedad®? PoV 100 oscuridad. :
STANDARD Analizar el | 24h Tiempo de
METHODS. mismo  dia; preservacion
20TH almacenar en la reglamentario
Edition, oscuridad hasta 48 h
1998,

Section 1060

24 h, refrigerar

! Muestra simple
2 Muestra compuesta
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ANEXO D
(Informativo)

DESVIACIONES TECNICAS DE LA NTC ISO 5667-3 RESPECTO LA NORMA 1SO 5667-3

ISO 5667-3:2004

OBSERVACIONES

DE603/2003
3.2.2  Preparacion del
recipiente

3.2.2.1 Generalidades

b) muestras adicionadas con
niveles conocidos de analitos
0 muestras de control de
concentracién conocida.

3.2.2  Preparacion del recipiente

3.2.2.1 Generalidades
b) muestras que contienen niveles
conocidos de analitos relevantes

Para precisar el texto.

Tabla 1

NOTA Para el metal pesado
soluble: se hara filtracion por
membrana de 0,45 micras
antes de la acidificacion

Para el metal pesado total: se
puede acidificar después del
muestreo.

No contiene la Nota.

Para cada uno de los metales pesados
(arsénico, cadmio, cromo, cobre, plomo,
niquel, cinc y mercurio), se hara el llamado
a una nota de pie de tabla (e) que
establece la siguiente aclaracién. “Nota.
Para el metal pesado soluble: se hara
filtraciébn por membrana de 0,45 micras
antes de la acidificacion

Para el metal pesado total: se puede
acidificar después del muestreo.”

Lo anterior es para diferenciar entre el
metal total y el metal disuelto.

Tabla 1 (columna comentarios)
Cloro

Llenar el recipiente
completamente; mantener la
muestra en la oscuridad.

El andlisis se debe llevar a
cabo en campo, maximo 5 min

Tabla 1 (columna comentarios)
Cloro

Mantener la muestra en la oscuridad.

El andlisis se deberia llevar a cabo en
campo, maximo 5 min...

Se complementan los comentarios sobre
técnica de preservacion incluyendo la
anotacion: “Llenar el recipiente
completamente”.

En la redaccion se indicara El analisis se
debe llevar a cabo en campo, maximo 5 min
después de la recoleccion de la muestra” ya
gue no se debe dar otra opcion diferente a
hacerlo en campo y ademéas se hace
concordante con el tiempo de preservacion
maximo recomendado.

Tabla 1(columna comentarios)
Clorofila

Adicionar carbonato de
magnesio y filtrar en campo;
almacenar y transportar en
botellas oscuras color ambar,
en refrigeracion.

Tabla 1(columna comentarios)
Clorofila

Transportar en botellas oscuras color
ambar, en refrigeracion.

Se incluyé “Adicionar carbonato de
magnesio Y filtrar en campo” ademas de la
indicacion “almacenar y transportar en
botellas oscuras color &ambar, en
refrigeracion”. Con el fin de ayudar a
preservar mejor la muestra debido a que la
molécula de clorofila es inestable, cuando
no se puede extractar con etanol.
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NTC-ISO 5667-3 (Primera actualizacién)

(Final)

DE603/2003

ISO 5667-3:2004

OBSERVACIONES

Tabla 1
Metilmercurio

Tabla 1
No lo contempla

Se incluyeron los aspectos de preservacion
para el metilmercurio:

Tipo de recipiente: VB lavado en &cido.
Volumen tipico (ml ) y técnica de llenado:
500

Técnica de preservacion: Acidificar a pH
entre 1y 2 con HNOg y adicion de K»Cr,O7
[0,05 % m/m) concentracion final].

Tiempo maximo de preservacion
recomendado antes del analisis, después
de preservacion: 24 h.

Se considera que es un analito importante
en la medicion de la calidad del agua.

Tabla 1 (columna técnica de
preservacion)

Nitratos

Filtrar antes de la preservacién
con acidos. Acidificar a pH
entre 1y 2 con HCI

Tabla 1(columna técnica de
preservacion)
Nitratos

Acidificar a pH entre 1y 2 con HCI

Para nitratos, se incluyé que se deben
filtrar antes de la preservacion con acidos,
lo que ayuda a eliminar interferentes

Tablas 1y 2 1 (columna tipo
de recipiente)

Plaguicidas organoclorados,
organofosforados, y
plaguicidas que contengan
organonitrogenados

V lavado en solvente con
revestimiento de la tapa en
PTFE o en papel de aluminio

Para glifosato usar P.

Tablas 1 y 2 1 (columna tipo de
recipiente)

Plaguicidas organoclorados,
organofosforados, y plaguicidas que
contengan organonitrogenados

V  lavado en  solvente
revestimiento de la tapa en PTFE.

con

Para glifosato usar P.

Se incluyé como opcion para la tapa del
recipiente de muestreo el uso de papel de
aluminio ademas del PTFE segun
practicas actuales confirmadas.
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DOCUMENTO DE REFERENCIA
INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION. Water Quality — Sampling —

Part 3: Guidance on the Preservation and Handling of Samples. Geneve: 1SO, 2003, 31 p.
(ISO 5667-3)
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