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Presentación del manual

El Certificado de Profesionalidad es el instrumento de acreditación, en el ám-
bito de la Administración laboral, de las cualificaciones profesionales del Catá-
logo Nacional de Cualificaciones Profesionales adquiridas a través de procesos 
formativos o del proceso de reconocimiento de la experiencia laboral y de vías 
no formales de formación.

El elemento mínimo acreditable es la Unidad de Competencia. La suma de las 
acreditaciones de las unidades de competencia conforma la acreditación de la 
competencia general.

Una Unidad de Competencia se define como una agrupación de tareas produc-
tivas específica que realiza el profesional. Las diferentes unidades de compe-
tencia de un certificado de profesionalidad conforman la Competencia Gene-
ral, definiendo el conjunto de conocimientos y capacidades que permiten el 
ejercicio de una actividad profesional determinada. 

Cada Unidad de Competencia lleva asociado un Módulo Formativo, donde se 
describe la formación necesaria para adquirir esa Unidad de Competencia, 
pudiendo dividirse en Unidades Formativas.

CERTIFICADO DE 
PROFESIONALIDAD

MÓDULOS 
FORMATIVOS

UNIDADES 
FORMATIVAS

COMPETENCIA
GENERAL

UNIDADES DE 
COMPETENCIA

Expresa su

Tienen asociados

Está dividido en

Pueden dividirse en
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El presente manual desarrolla la Unidad Formativa UF0231: Toma de mues-
tras y análisis in-situ,

perteneciente al Módulo Formativo MF0047_2: Control local en planta química,

asociado a la unidad de competencia UC0047_2: Realizar el control local en 
planta química,

del Certificado de Profesionalidad Operaciones básicas en planta química.

UF0231
Toma de muestras y análisis in-situ

UNIDAD 
FORMATIVA

DESARROLLADA  
EN ESTE MANUAL

UF0232
Instrumentación y control en instalaciones  
de proceso, energía y servicios auxiliares

MF0047_2

Control local  
en planta química

UNIDAD DE COMPETENCIA  
UC0047_2

Realizar el control local  
en planta química

Tiene 
asociado el

Compuesto de las siguientes 
UNIDADES FORMATIVAS
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Capítulo 1

Toma de muestra: importancia 
para el control de la planta



Contenido

1.	Introducción
2.	Metodología y técnicas de toma de muestras 

representativas en proceso
3.	Aspectos de seguridad. Plan de muestreo
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1.	Introducción

Los resultados analíticos obtenidos en la actualidad son muy superiores en 
calidad gracias, principalmente, a una mayor precisión en los datos obtenidos 
y a una reducción progresiva en los límites de detección. Ambos cambios se 
han producido como consecuencia del progreso en las técnicas instrumentales 
de análisis. Pero, aun con estas enormes mejoras tecnológicas, en los ensayos 
de intercomparación es habitual encontrarse con diferencias destacables entre 
los resultados obtenidos por distintos laboratorios, especialmente cuando par-
ticipan en la etapa de la toma de muestras. Con la ayuda de un correcto control 
de calidad, los errores metodológicos son fácilmente reducibles. Sin embargo, 
los errores más importantes suelen venir causados por una incorrecta toma y 
tratamiento de la muestra. De hecho, se pueden encontrar errores en la etapa 
de medida de entre el 0,1% y el 1%; mientras que para el caso de muestras de 
características muy heterogéneas, se pueden encontrar errores asociados que 
llegan hasta el 1.000%.

La toma de muestra es la primera etapa de cualquier actividad de medida 
química y consiste en pasar de un material total a analizar a una porción ana-
lizable a nivel de laboratorio. El problema surge cuando se tiene que controlar 
un todo muy heterogéneo, pues existe la obligación de tomar pequeñas mues-
tras que sean representativas de ese todo heterogéneo.

2.	Metodología y técnicas de toma de muestras representativas en 
proceso

El diseño de la toma de muestra es una etapa fundamental dentro de las 
operaciones básicas en una planta química, pues se pueden encontrar mues-
tras en diferente estado físico (gaseoso, líquido o sólido) y de diferente natura-
leza (matrices biológicas, matrices inorgánicas o matrices orgánicas).

No se puede recomendar un procedimiento exclusivo para la obtención de 
una porción representativa de un lote o un proceso. Lo que sí se puede hacer 
es aplicar un plan de toma de muestras, el cual podrá estar fundamentado en 
un protocolo estandarizado o seguir lo indicado en una guía oficial. Pero, en 
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la mayoría de los casos, el plan de muestreo estará basado en la naturaleza de 
la muestra y en el problema analítico al que haya que enfrentarse. El criterio 
del analista será fundamental en la definición final del plan de muestreo, 
decidiendo:

■■ Si se deben o no combinar muestras individuales para obtener una 
muestra compuesta.

■■ Los criterios estadísticos a aplicar para calcular el número de muestras 
y su tamaño.

■■ La selección de los equipos más adecuados para la toma de muestras en 
función de sus características fisicoquímicas.

■■ Las variables que pueden afectar a la toma de muestras.

PLAN DE MUESTREO

Definición de objetivos 
y propósito de la 
medida

Escritos y 
definidos con 

claridad

Lote, nº de incrementos, 
tamaño, tiempo, posición

Varianza muestreo < > Varianza análisis
Selección de analitos y 
métodos de análisis

Determinación de los 
puntos de muestreo

Preparación del plan 
final de revisión

Conservación y pretratamiento 
de la muestra
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3.	Aspectos de seguridad. Plan de muestreo

Toda muestra problema sufre una serie de evoluciones hasta transformarse 
en la muestra que al final será analizada. Estas transformaciones dependerán de:

■■ La naturaleza inicial que presente la muestra.
■■ Los analitos que se desean analizar.

En base a la IUPAC  y a otros textos especializados se desarrollarán una se-
rie de conceptos que acompañarán desde la muestra original hasta la porción 
de análisis o de ensayo:

■■ Muestra: porción de material seleccionado a partir de una cantidad ma-
yor, ya sea sólido, líquido o gaseoso.

■■ Muestra a granel: muestra que carece de estructura y de subunidades 
homogéneas con entidad propia. Por ejemplo: pilas de polvo fino.

	 Nota

El objetivo principal será dar una visión general del proceso de toma de muestras, pres-
tando especial atención a los aspectos que puedan afectar a la falta de representatividad 
de la muestra.

Toma de muestra a granel
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■■ Población: conjunto de elementos finito o infinito que puede ser so-
metido a una sobrevisión por muestreo y que, generalmente aunque no 
necesariamente, presentan una característica (medible o no).

■■ Lote: cantidad de población que se asumirá como población única por lo 
que respecta a la toma de muestra.

■■ Porción: parte discreta, individual e identificable de material tomada de 
una población. Las porciones pueden ser tomadas en fracciones del lote 
separadas en el espacio o en el tiempo.

■■ Incremento de muestra: porción tomada de un material a granel.
■■ Unidad de muestra: porción tomada de materiales manufacturados o 
empaquetados y que, por ello, presentan unidades constantes, identifi-
cables y discretas.

■■ Segmento: porción individual de un lote. Por ejemplo: pilas de material 
fino o las descargas de una cinta transportadora.

■■ Espécimen: porción de material tomada específicamente de un sistema 
dinámico; por ejemplo, agua de una tubería. 

	 Nota: Se supondrá representativa del material de origen, aunque no tie-
ne por qué ser reproducible a lo largo del tiempo, pues las característi-
cas del original pueden haber variado.

■■ Muestra primaria: es aquella porción que se tomará del lote para su 
posterior almacenamiento o análisis.

■■ Muestra primaria bruta o individual: muestra primaria constituida por un 
incremento de muestra o por una unidad de muestra.

■■ Muestra primaria compuesta o agregada: muestra primaria constituida 
por varios incrementos o por varias unidades de muestra.

■■ Muestras replicadas o repetidas: aquellas muestras primarias que, aun 
siendo independientes, pueden ser tratadas como muestras idénticas. 
Estas muestras al ser analizadas pueden definir la precisión conjunta de 
la toma de muestra.

■■ Muestra reducida: aquella muestra primaria que ha sido dividida en 
porciones.

■■ Submuestra: unidad individual de un lote o una porción de muestra tras 
un proceso de reducción.

■■ Muestra de laboratorio: muestra que llega al laboratorio tras la aplica-
ción del plan de muestreo.
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■■ Porción de ensayo o análisis: alícuota tomada de la muestra de mues-
tra de laboratorio para llevar a cabo la medida de las propiedades  
requeridas.

3.1.	Representatividad de la muestra. Importancia. Factores a tener en 
cuenta

La representatividad de la muestra es fundamental para el desarrollo de la 
actividad. La muestra representativa es aquella que se obtiene tras la aplica-
ción adecuada de un plan de toma de muestra. Su característica principal es 
que refleje correctamente las propiedades que interesan de la población de la 
que ha sido obtenida.

La representatividad de la muestra, a partir de la población original, es 
obligatoria dentro de la etapa de la toma de muestra.

La muestra debe cumplir una serie de especificaciones: 

■■ Debe poseer las características esenciales del lote inicial.
■■ Debe ser exacta y reproducible.
■■ Debe comportarse física y químicamente de manera equivalente al com-
portamiento que tiene dentro de la población original.

	 Definición

IUPAC (Unión Internacional de Química Pura y Aplicada)
Sistema de nomenclatura de compuestos químicos y de descripción de la ciencia y de la 
química en general.

Alícuota
Parte que se toma de un todo (sólido o líquido) para ser usada en una prueba industrial o 
de laboratorio. Sus propiedades físicas y químicas, así como su composición, son repre-
sentativas de la sustancia original.
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El camino más adecuado para conseguir una muestra representativa en 
planta es: 

1.	Aplicar métodos de toma de muestra basados en:

a.	La experiencia previa del técnico responsable de la toma de la 
muestra.

b.	La aplicación de criterios estadísticos.

2.	Determinar las subáreas más adecuadas y, sobre todo, más represen-
tativas del proceso en planta que se debe monitorizar.

En esta etapa debe prestarse especial atención a los incidentes más comu-
nes a la hora de tomar muestras en planta, como puede ser su contaminación 
con elementos ajenos a la muestra o la pérdida de analito, con el error analítico 
que todo ello implica.

Los principales aspectos que determinan la representatividad de una mues-
tra tomada directamente en planta son los siguientes:

■■ La falta de información sobre la estructura de la población que se va a 
estudiar. Especialmente las variaciones que pueda sufrir en el espacio 
o en el tiempo.

■■ La falta de homogeneidad de la zona donde se va a tomar la muestra, 
sobre todo, en el caso de muestras de tipo ambiental como el control 

	 Definición

Analito
Especie química (elemento, compuesto o ion) que puede ser identificada y cuantificada, 
es decir, que se puede determinar su cantidad y concentración en un proceso de medición 
química. 
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de vertidos o el control de la contaminación de los suelos, donde tanto 
las características del sustrato (propiedades fisicoquímicas) como los 
aspectos ambientales dominantes tendrán una importancia decisiva.

■■ El estado físico en el que se encuentre el lote de muestra. Desde el pun-
to de vista de homogeneidad, una muestra líquida (disolución de HCl) o 
una muestra gaseosa (emisión de una chimenea) suele ser más homo-
génea que una muestra sólida (muestra de precipitado en un tanque de 
decantación). Pero esto no es del todo exacto, pues el grado de pureza y 
el tamaño de partícula constantes para muestra de un solo componente 
da como resultado mezclas casi homogéneas. 

	 Nota: En el caso de los líquidos y los vapores, los gradientes de mezcla 
o de densidad restarán homogeneidad a la muestra.

■■ El número de muestras a tomar debe ser suficiente para obtener la in-
formación requerida. Menos cantidad restará información importante y 
más cantidad será una pérdida innecesaria.

■■ En muchos casos, la toma de muestra no se puede realizar en cualquier 
momento, sino que se dispone de un intervalo de tiempo más o menos 
reducido para realizarla, de manera que sea representativa del proceso 
de planta que se está controlando. 

■■ El control del transporte y el almacenamiento de la muestra. Determi-
nadas muestras pueden variar sus características al estar sometidas a 
variaciones de temperatura o a cambios ambientales (iluminación, hu-
medad, ambientes oxidantes o reductores) e incluso reaccionar con las 
paredes del recipiente que las contiene.

Botella de vidrio 
esmerilado
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En base a todo esto, se puede afirmar sin lugar a dudas que un plan de 
muestreo elaborado de forma correcta y coherente con las operaciones llevadas 
a cabo en planta y que se quieren controlar es la mejor herramienta para ase-
gurar que las muestras que se están tomando son representativas.

Tipos de errores de muestreo. Técnicas de reducción/eliminación

A modo de resumen, se analizarán los tipos más habituales de errores de 
muestreo y las técnicas para su reducción o eliminación.

■■ Error fundamental. La causa de este error es la pérdida de precisión en 
la muestra, siendo causada por sus características fisicoquímicas.

	 Ejemplo: Distribución del tamaño de partícula. Solución: reducir el diá-
metro de las partículas mayores o incrementar la masa de la muestra.

■■ Error por segregación o agrupación. Suele causarlo la gravedad y consis-
te en la distribución sin azar de las partículas. Para evitar este error, se 
deben realizar preparaciones al azar de muestras compuestas u homo-
geneizar y fraccionar la muestra.

■■ Error por heterogeneidad de largo alcance. Se presenta cuando se en-
cuentran errores espaciales fluctuantes, pero no causados por el azar. 
La solución es tomar una cantidad mayor de incrementos para formar 
la muestra. 

■■ Error por heterogeneidad periódica. Se presenta cuando se encuentran 
errores fluctuantes espaciales o temporales. La única solución para evi-
tar esta situación es la elaboración de muestras compuestas de manera 
adecuada.

	 Nota

La posibilidad de la falta de representatividad siempre va a existir, pero el analista debe 
minimizarlo.
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■■ Error en la delimitación de incrementos. Puede estar causado por una 
mala selección de los equipos de medida o por un inapropiado diseño 
de plan de muestreo. La solución es la selección correcta de equipos y 
el diseño de un adecuado plan de muestreo.

■■ Error en la extracción de incrementos. La causa es que la metodología 
de extracción del incremento no es correcta, causando fallos en el pro-
cedimiento de muestreo. La solución pasa por contar con adecuados 
equipos de muestreo y protocolos de trabajo.

■■ Error en la preparación. Está causado por alteraciones, pérdidas o con-
taminaciones de la muestra. La solución es aplicar los protocolos de 
muestreo y análisis de forma correcta.

3.2.	Técnicas de muestreo. Condiciones de muestreo. Procedimientos

En función de si se aplican criterios estadísticos o, por el contrario, la es-
trategia de toma de muestra se basa en la experiencia del analista (el cual dará 
más importancia a un aspecto experimental determinante en el diseño de la 
toma de muestra) se tendrán dos filosofías para el diseño experimental de la 
toma de muestras. Por un lado, una metodología probabilística y, por otro, no 
probabilística (basada en el criterio del analista).

Técnicas de muestreo fundamentadas en criterios no probabilísticos

La estrategia de toma de muestra no probabilística es la basada exclusiva-
mente en el criterio  de la persona que va a llevar a cabo el plan.

	 Importante

Un plan de muestreo que incluya los criterios estadísticos, un examen previo y el sentido 
común del analista es la mejor herramienta para obtener una muestra representativa.



16 |

Toma de muestras y análisis in-situ

Dentro de estas técnicas también se incluirá la toma de muestra que se 
basa en criterios de accesibilidad, coste, oportunidad y eficiencia, es decir, 
basada en la conveniencia y nada que ver con los parámetros a controlar.

Las técnicas probabilísticas se basan en la utilización de toda la información 
disponible antes de la planificación del muestreo, para así realizarlo en los puntos 
más representativos de la población. El objetivo es reducir al máximo los factores 
secundarios que puedan causar variabilidad. Pero la no aplicación de criterios 
probabilísticos impide la estimación del orden de magnitud de los errores.

La información sobre la zona de muestra y sobre el lote es fundamental y debe 
ser suficiente como para poder aplicar adecuadamente la experiencia del analista.

Pero este juicio previo de selección de unas zonas con respecto a otras im-
plica una pérdida de exactitud, pues se tendrá una población parcial sesgada 
con respecto a la población global.

	 Ejemplo

La toma de muestras, con una pala, de lotes que a primera vista parecen homogéneos, 
como puede ser el caso de material apilado, bolsas, vagones de tren, camiones cisterna 
o cintas transportadoras. El muestreador, por defecto, tenderá a tomar el material que se 
encuentre más accesible, despreciando otras zonas que pueden ser también representa-
tivas. Esta técnica de muestreo siempre será superficial, la cual no es representativa de 
la muestra global.

	 Nota

La toma de muestra no probabilística también puede definirse como toma de muestra 
dirigida o toma de muestra selectiva.
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Pero la toma de muestra no probabilística puede tener aplicaciones de gran 
utilidad, como puede ser el caso del control de procesos, donde se quiere ob-
tener una información de partida, en función de cuyo resultado se avanzará en 
una dirección o en otra.

Técnicas de muestreo fundamentadas en criterios probabilísticos

Las estrategias probabilísticas se utilizan cuando: 

■■ Se necesita obtener una muestra de representatividad total.
■■ La información previa que se posee sobre la población es insuficiente.

En ambos casos se aplicarán estrategias probabilísticas, por lo que todos 
los componentes del lote tendrán una probabilidad de ser tomados equivalente 
a su presencia en él.

En la actualidad existen dos metodologías probabilísticas fundamentales: 
la toma de muestra aleatoria y la toma de muestra sistemática, aunque lo ha-
bitual es que se apliquen metodologías mixtas, basadas en las dos anteriores.

Estrategia probabilística de toma de muestra aleatoria

La característica principal de este método de muestreo es que las por-
ciones de muestra que se van extrayendo del lote se caracterizan por tener 
la misma probabilidad.

	 Ejemplo

La predicción del comportamiento de los contaminantes por vertidos. Inicialmente se toma-
rán muestras de las zonas que se suponen contaminadas y, en función de los resultados 
obtenidos analíticamente, se decidirá si realizar un nuevo muestreo, pero esta vez basado 
en estrategias probabilísticas.
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Es aplicable a: 

�� Productos geométricos o manufacturados: recipientes en cintas 
transportadoras, cajas, bidones sacos, etc.

�� Lotes de forma irregular: acopios de materiales, materias primas o 
productos.

Para evitar tomar porciones únicamente de una parte específica del 
lote, el muestreador debe tomar un número elevado de porciones, desven-
taja que podrá solucionar con la estratificación del lote.

Para aclarar los conceptos, se utilizará el siguiente ejemplo:

Se tiene un lote de forma geométrica, el cual se dividirá en 64 porcio-
nes iguales. 
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Lote dividido en porciones

	 Nota

Esta estrategia es especialmente utilizada cuando el analista dispone de poca información 
de su objetivo de estudio, o bien en casos más específicos, como puede ser la determinación 
de propiedades físicas (densidad, tamaño de partícula, viscosidad, etc.).
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Al calcular el número de muestras que se debe calcular, se estima que 
deben ser seis, las cuales serán tomadas del cubo, por ejemplo, todas las 
posiciones que contengan el número siete. De esta manera, se consigue 
que el muestreo se generalice a todo el lote, consiguiéndose una represen-
tatividad aceptable. 

Estrategia probabilística de toma de muestra sistemática

La estrategia de toma de muestras sistemática se basa en el estableci-
miento de una pauta temporal y espacial de toma de muestra, previamen-
te establecida en el plan de toma de muestra.

Un ejemplo es la aplicación de patrones irregulares en forma de X, W, 
etc., donde los puntos de toma de muestra ya han sido predefinidos con 
anterioridad. Lo habitual es que, una vez tomadas las muestras, estas 
vuelvan a mezclarse, con el fin de obtener una muestra compuesta. 

	 Nota

La estrategia de toma de muestras sistemática es la más utilizada en la actualidad
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También se pueden encontrar otros tipos de plantillas, como es el caso 
de:

�� Plantilla regular simple: aplicable al caso en el que la zona de aná-
lisis presenta una concentración parecida de analito. 
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�� Plantilla regular alternada: permite dividir las zonas a tratar en 
conjuntos.

�� Plantilla circular: es aplicable a situaciones en las que se suponga 
una fuente localizada de analito.
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�� Plantilla con puntos individuales aleatorios.

En función del tipo de lote muestra, así será el patrón de la muestra 
sistemática. 

�� Lotes discretos: como pueda ser el caso de una cinta transportadora 
de productos embotellados, enlatados o manufacturados. En este 
caso, se podrá tomar periódicamente una porción individual.

�� Lotes continuos: como pueda ser el caso de una cinta transportadora 
de productos de extracción o de materiales sólidos. En este caso, se 
deben ir tomando las muestras de manera periódica preestablecida 
y transferir estas muestras a un recipiente.

La estrategia de toma de muestras sistemática no debe aplicarse a 
poblaciones que, de manera natural, tiendan a variar sus propiedades con 
el tiempo o en el espacio, pues la probabilidad de obtener una población 
no representativa es muy elevada.
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Estrategia probabilística de toma de muestra estratificada

Consiste en la división de un lote de muestra heterogéneo en grupos 
homogéneos en lo relativo a propiedades denominados estratos.

Una vez que se tienen los estratos, se aplicarán criterios probabilísticos 
para la selección de muestras.

Algunas normas básicas que se deben seguir son: 

�� Los estratos no deben solaparse.
�� La suma de la masa de los estratos debe ser igual a la masa del lote 
de muestra.

�� La suma del volumen de los estratos debe ser igual al volumen del 
lote de muestra.

�� Nunca se eliminará una población sin justificación.

La toma de muestra estratificada se caracteriza por:

�� Selección de muestras: puede ser aleatorio o sistemático en cada 
estrato.

�� Número de muestras: medio, siendo superior a la toma de muestra 
dirigida e inferior a la toma de muestra aleatoria.

�� Exactitud: media, siendo superior a la toma de muestra dirigida e 
inferior a la toma de muestra aleatoria.

�� Precisión: media-alta.

	 Sabía que...

Marie Curie tuvo que procesar manualmente 8.000 kg de pecblenda para poder obtener 
una cantidad significativa, unos pocos gramos, de Radio.
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La toma de muestras estratificada es aplicable a situaciones en las 
que se dispone de mucha información previa del lote. Por ejemplo, al 
analizar cargas de residuos metálicos podrían separarse por tipo de metal 
y después llevar a cabo la toma de muestras, en función de la proporción 
de cada metal al lote inicial. 

	 Definición

Muestreo

Según el diccionario de la lengua española, la palabra muestreo tiene las siguientes 
acepciones:

1.	m. Acción de escoger muestras representativas de la calidad o condiciones medias de 
un todo.

2.	m. Técnica empleada para esta selección.
3.	m. Selección de una pequeña parte estadísticamente determinada, utilizada para inferir 

el valor de una o varias características del conjunto.

	 Aplicación práctica

Se desea medir la concentración de un determinado sulfuro de hidrógeno en las horta-
lizas de una propiedad cercana a una fábrica, a fin de comprobar que no se infringe la 
normativa vigente en lo relativo a emisiones. La producción ha sido de 5.000 kg, de los 
cuales 1.000 kg han sido de pepino, 2.500 kg de pimiento y 1.500 de tomate. Por razones 
de coste solo se desea analizar el 1% de la producción. Indique de qué dependerá el 
aplicar una estrategia de muestreo.

SOLUCIÓN

El que se aplique una estrategia aleatoria o sistemática dependerá de la disposición 
geográfica de cada cultivo o de si la muestra está en la cinta transportadora o en cajas. 
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3.3.	Equipos y materiales de muestreo. Recipientes para la toma de 
muestras

La mayor heterogeneidad de las muestras sólidas implica que hay que hacer 
un mayor esfuerzo para minimizar los riesgos de pérdida de representatividad 
de la muestra.

Equipos y materiales de muestreo para la toma de muestras sólidas

A la hora de estudiar los equipos a utilizar para la toma de muestras sólidas, 
se puede distinguir entre:

■■ Materia compacta.
■■ Materia particulada estática.
■■ Materia particulada en movimiento.

Equipos y materiales de muestreo para la toma de muestras sólidas de materia 
particulada compacta

El concepto de materia sólida particulada compacta engloba gran cantidad 
de materiales de distintos tamaños y densidades.

Se emplearán sondas tipo barrena (Auger). Estas sondas suelen ser de ma-
teriales metálicos (acero inoxidable), con una longitud de entre 40 y 80 cm, 
aunque puede llegar a los 100 cm, y con un diámetro interior de entre 15 y 
50 mm.

	 Nota

Esta situación es menos habitual en el caso de las muestras líquidas y gaseosas, las cuales 
poseen una naturaleza más homogénea.
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Para realizar el orificio a través del sólido compacto se usará:

■■ Un dispositivo parecido a un sacacorchos, el cual facilitará la  
perforación.

■■ Taladros de hasta 25 cm de diámetro.

Utilizar uno u otro equipo dependerá del tipo de muestra con la que se esté 
trabajando, pues el uso del taladro implica la rotura en partículas de menor 
dimensión, por lo que existe el riesgo de falta de representatividad por pérdida 
de muestra.

Sonda de toma de 
muestra sólida

Taladro
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Equipos y materiales de muestreo para la toma de muestras sólidas de 
materia particulada estática

Con este tipo de muestras se corre el riesgo de perder representatividad 
a causa de distribución variada de las partículas en función del tamaño.

Las muestras sólidas de materia particulada estática (pilas de sal, mi-
neral puro) requieren sondeos que admitan la obtención de muestras de 
distintas secciones (vertical y horizontal) para compensar la posible falta 
de homogeneidad de la muestra.

Para ello, se usarán sondas de varios tipos:

�� Bayoneta: tubo vacío con un canal a lo largo de la sonda, finalizado 
en punta, que se introduce girándolo y se extrae con cuidado con el 
canal hacia arriba.

	 Sabía que...

La toma de muestras en pinturas de alto valor económico, en las que la toma de muestra 
no puede afectar a la obra, se realiza con minisondas que extraen pequeñas muestras 
para su posterior análisis.

Bayoneta
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�� Sonda de tubos concéntricos: es un diseño parecido a la sonda de 
bayoneta, salvo porque está constituido por dos tubos inscritos uno 
dentro del otro. Una serie de agujeros de distribución uniforme atra-
viesan los dos tubos de manera que la sonda se introduce en el 
material con los agujeros cerrados y, una vez dentro, se gira uno 
de los tubos y se abren los agujeros llenándose el tubo interior. A 
continuación, se vuelven a girar para cerrarlos y extraer la muestra 
sin pérdidas.

Equipos y materiales de muestreo para la toma de muestras sólidas de 
materia particulada en movimiento

El aspecto fundamental a tener en cuenta en las muestras sólidas de 
materia particulada en movimiento es el tamaño de partícula.

La velocidad del muestreador debe ser constante durante la toma de 
muestra.

Sonda de tubos concéntricos

Forma de tomar la muestra e incrementos del tubo
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A continuación, se verán algunos ejemplos de muestreadores para sóli-
dos particulados en movimiento:

�� Muestreador rotatorio:

	 Ejemplo

En el control de materiales que circulan por una cinta transportadora, se podría parar la 
cinta y llevar a cabo los controles tipo anteriormente estudiados; o, sin parar la cinta, usando 
muestreadores automáticos que se moverán en paralelo a la cinta mientras la atraviesan 
o deben ser radiales en el caso de tener un movimiento circular.

Muestreado rotatorio (perfil)

Muestreador rotatorio (vista superior)



30 |

Toma de muestras y análisis in-situ

�� Muestreador de cadena y tacho:

�� Muestreador de brazo:

Muestra

Muestreador de cadena y tacho

Muestra

Muestreador de brazo
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�� Muestreador de martillo:

�� Muestreador rotativo:

Muestreador rotativo

Flujo

Rechazo Muestra

Vista de arriba

Muestreador de martillo

Muestra
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Equipos y materiales de muestreo para la toma de muestras líquidas

Las muestras líquidas, por lo general, presentan una mayor homogenei-
dad que las sólidas, siempre y cuando tenga una única fase o la cantidad de 
muestra sea tan pequeña que pueda ser homogeneizada antes de la toma de 
muestra.

	 Aplicación práctica

En el silo de acopio de materias primas acaban de descargar dos camiones de arena 
cuya granometría debe ser confirmada antes de entrar en la línea de producción. El 
responsable de laboratorio le pide que extraiga una muestra para analizarla. Describa 
el equipo que habrá de utilizar para ello.

SOLUCIÓN

Se utilizará una sonda de tubos concéntricos. Se dividirá el montículo de materias primas 
en cuatro y se tomará el mismo número de muestras de cada lado, como se ve en la imagen.

	 Nota

En caso de que no se cumplan alguna de estas dos características, la dificultad aumenta.
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En las muestras líquidas, el volumen de muestra a tomar dependerá de la 
concentración del analito que se quiera controlar; cuanto menor sea la concen-
tración, mayor será el volumen de muestra a tomar.

A la hora de estudiar los equipos a utilizar para la toma de muestras líqui-
das, se puede distinguir entre:

■■ Muestras líquidas en movimiento en sistemas abiertos.
■■ Muestras líquidas en movimiento en sistemas cerrados.
■■ Muestras líquidas almacenadas en contenedores cerrados.
■■ Muestras líquidas estáticas en sistemas abiertos.

Equipos y materiales de muestreo para la toma de muestras líquidas en 
movimiento en sistemas abiertos

Los sistemas en movimiento abiertos (canales, afluentes industriales) 
se caracterizan porque su composición varía mucho en función del caudal, 
la temperatura, la distancia al afluente, etc. Lo que implica que el número 
de tomas a realizar será muy elevado con una periodicidad preestablecida.

Los equipos a utilizar son botellas, las cuales están depositadas en una 
cesta a modo de lastre. Estas botellas tienen un cuello amplio y la boca se 
puede abrir y cerrar herméticamente a distancia.

En el caso de los afluentes industriales, se incorporará un tamiz en la 
entrada de la botella con un ojo suficiente como para evitar la entrada de 
sólidos indeseados.

Muestreador de sistemas líquidos abiertos
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Equipos y materiales de muestreo para la toma de muestras líquidas en 
movimiento en sistemas cerrados

Este sería el caso de las tuberías industriales o de las canalizaciones 
cerradas.

En este tipo de sistemas, el factor más importante es la velocidad de 
flujo del fluido, la cual es mínima en las paredes y aumenta a medida que 
se avanza hacia el centro.

Lo más habitual es el uso de válvulas de muestreo.

Válvulas de muestreo

	 Nota

Las botellas suelen ser de PVC o de teflón y de volumen variable en función de las  
necesidades.
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Equipos y materiales de muestreo para la toma de muestras de líquidos 
almacenados en contenedores cerrados

Este sería en el caso de líquidos contenidos en tanques, en los cuales 
es habitual que se dé estratificación de los componentes. Para solucionar 
esta situación de tomar muestras representativas, se puede:

�� Homogeneizar el contenido del tanque por medios mecánicos, con 
lo que se podría tomar la muestra sin incidencias (burbujeo de gases 
inertes o uso de hélices).

�� Tomar muestras a distintas profundidades utilizando una botella con 
un cesto como lastre o contenedores con émbolo para la toma de 
muestras.

Equipos y materiales de muestreo para la toma de muestras de líquidos 
estáticos en sistemas abiertos

 Este sería en el caso de líquidos que se pueden encontrar en embalses 
o en balsas de acumulación de residuos.

Contenedor con émbolo para la toma de  
muestras de líquidos de tanques
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La toma de muestra puede llevarse a cabo con el sistema de botellas 
visto anteriormente, aunque es habitual que para este tipo de emplaza-
mientos se instale una estación fija de toma de muestras, en la cual se 
muestree con una periodicidad y a unas profundidades preestablecidas.

Puntos de toma de muestra

Muestra

Bomba
Válvula de 

selección de canal /
profundidad

Estación de toma de muestras líquidas en embalses

	 Nota

Las estaciones suelen estar controladas informáticamente y su funcionamiento  
automatizado.
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Equipos y materiales de muestreo para la toma de muestras gaseosas

Las muestras gaseosas se caracterizan por su homogeneidad, pero es fácil 
que se den pérdidas, por lo que los equipos de toma de muestra se diseñan 
para que sirvan también como contenedores herméticos y no reactivos con la 
muestra que se va a tomar.

 Algunos de estos dispositivos son:

■■ Contenedores de vidrio. El contenedor se llena del gas que posterior-
mente será analizado.

■■ Pipetas de gas rellenas de líquido. Este líquido puede ser agua, mercu-
rio o cualquier otro en el cual el gas sea insoluble.

■■ Contenedores en los que se ha hecho el vacío. El recipiente se abre y 
el gas comenzará a llenarlo hasta que se iguale la presión atmosférica, 
momento en el cual se cerrará herméticamente el recipiente.

■■ Bombas de toma de muestras. Estos equipos están constituidos por una 
bomba de extracción y un recipiente de almacenaje conectados por una 
válvula, lo que permite succionar y almacenar de manera continua.

	 Nota

Estos equipos, además, deben tener unas características físicas especiales que les permitan 
soportar las condiciones de presión y temperatura a los que van a ser expuestos.
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Uso de bombas de toma de muestras

	 Aplicación práctica

Como todos los días a primera hora de la mañana, el responsable de muestrear llega 
al laboratorio; pero hoy es distinto, recibe una llamada del responsable de calidad y le 
solicita que tome una muestra de las tuberías por las que circula el agua de producción. 
Indique la metodología a seguir para realizar dicho muestreo.

SOLUCIÓN

Deberá crear una turbulencia antes del punto previsto para la toma de muestra o tomar 
muestras en diferentes puntos transversales a la masa líquida. La muestra la tomará en 
dirección opuesta al flujo del líquido.

	 Importante

Cuando se toman muestras gaseosas en la industria deben extremarse las precauciones 
para evitar accidentes asociados a la presión o a la temperatura.
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3.4.	Transporte y conservación de la muestra

El transporte y la conservación de las muestras son dos fases vitales en el 
proceso analítico, pues de ellas depende que todo el trabajo desarrollado por 
el muestreador llegue en condiciones óptimas al analista.

En la industria química existen gran cantidad de muestras que deben ser 
analizadas inmediatamente, pero dado que esto no siempre es posible, deben 
desarrollarse técnicas adecuadas de transporte y almacenamiento para evitar 
la variación de las propiedades fisicoquímicas causadas por el frío, el calor, la 
exposición a la luz, procesos de oxidación o de reducción, cambios asociados 
a la agitación o a la composición química del recipiente, etc.

Conservación de la muestra

Los lugares y la forma en que una muestra puede ser almacenada son muy 
variados, pues la iluminación, la temperatura, la humedad e incluso las vibra-
ciones pueden o no estar controladas.

Por ejemplo, la temperatura. Muchas muestras sufren degradaciones y al-
teraciones en su composición química cuando se encuentran fuera de un de-
terminado rango de temperaturas. Por ello, se puede utilizar la siguiente tabla 
para evitar incidentes no deseados:

Situación Muestras no adecuadas Muestras adecuadas

Desecador
Muestras más higroscópicas que el 
desecante

Muestras higroscópicas

15-20 ºC Fluidos biológicos

Muestras secas en polvo
Minerales
Analitos de estabilidad conocida
Muestras secas granuladas

4 ºC (Frigorífico)
Muestras con sospecha de actividad 
biológica

Muestras acuosas
Minerales
Suelos
Vegetales y frutas

-20 ºC (Congelador)
Muestras que se licuan cuando se 
descongelan

Cualquier analito que se sepa o 
se sospeche que es poco estable
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Contenedores

Una correcta toma de muestra implica una correcta elección del con-
tenedor para su transporte y su almacenamiento en caso de que fuera 
necesario.

El contenedor debe aislar a la muestra del exterior, impidiendo que 
las condiciones fisicoquímicas externas la alteren. El contenedor siempre 
será inerte a la muestra de ha de contener.

Es habitual que, para una misma muestra, se quieran controlar distin-
tos analitos, por ello se utilizarán distintos contenedores, en función del 
analito.

Naturaleza de los contenedores

Durante los controles de fábrica, al comparar muestras recién to-
madas con muestras con el mismo origen (pero anteriores en el tiem-
po que han estado almacenadas), se suelen observar discrepancias 
analíticas a nivel de trazas. Esto suele ser debido a una incorrecta 
selección de los contenedores de muestra, ya que las discrepancias 
analíticas se deben a la interacción de la muestra con el recipiente en 
el que estaba almacenada.

	 Ejemplo

Si en una muestra de agua extraída de la fábrica se quieren controlar los niveles de com-
puestos orgánicos y Nitrógeno, se usarán recipientes de Polifluorocarbonos (TFE, Teflón) 
para los primeros y recipientes de aluminio para los segundos.
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En función de su composición química, se pueden distinguir entre 
contenedores metálicos, cerámicos y polímeros.

~~ Metálicos: los más habituales son los de acero inoxidable, alu-
minio y platino. 

~~ Cerámicos: grafito, porcelanas, cristal (borosilicatos) y cuarzo. 

	 Nota

Es importante conocer tanto los distintos tipos de contenedores que se pueden encontrar 
en el mercado como sus características fundamentales.

Vasos de platino

Botella de cristal esmerilado
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~~ Polímeros: cloruro de polivinilo, polimetil-metacrilato, silicona, 
polietileno y polifluorocarbos. 

A continuación, se estudiará la resistencia química que tienen los 
distintos contenedores frente a los reactivos químicos. 

Contenedor  
metálico

Temperatura 
máxima

Resistencia química a  
HCl 10%, HNO3 10%, 
NaOH 10% HF 10%

Resistencia química 
a hidrocarburos 

halogenados

Permeabilidad 
a N2, O2, CO2.

Acero Inoxidable 1430 ºC Baja Alta Muy baja

Aluminio 623 ºC Baja Alta Muy baja

Platino 1400 ºC Muy alta Muy alta Muy baja

Contenedor 
cerámico

Temperatura 
máxima

Resistencia química a 
HCl 10%, HNO3 10%, 
NaOH 10%, HF 10%

Resistencia química 
a hidrocarburos 

halogenados

Permeabilidad 
a N2, O2, CO2

Grafito 2800 ºC Muy alta Muy alta Media

Porcelanas 1300 ºC Muy alta Muy alta Media

Cristal 500 ºC Muy alta Muy alta Muy baja

Cuarzo 1100 ºC Muy alta Muy alta Muy baja

Botella de material polimérico
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Todos se caracterizan por su elevada resistencia química y unos 
rangos de temperatura amplios, desde los 500 ºC de los recipientes de 
cristal hasta los 2800 ºC de los recipientes de grafito.

Es por ello que las cerámicas serán empleadas especialmente en 
ambientes que requieran elevadas temperaturas.

La gran mayoría de los compuestos orgánicos, incluidos los hi-
drocarburos halogenados, pueden ser almacenados correctamente 
en recipientes de vidrio, siendo el material más útil para usar como  
contenedor.

	 Nota

Este tipo de contenedores se caracterizan por ser muy resistentes a los agentes químicos 
y presentar una permeabilidad muy baja a los gases.

	 Importante

Nunca se almacenarán muestras que contengan boro, calcio o cobalto en recipientes de 
cristales de borosilicato, pues tienden a contaminarlos con estos elementos.
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Contenedor  
polímeros

Temperatura 
máxima

Resistencia química a 
HCl 10%, HNO3 10%, 
NaOH 10%, HF 10%

Resistencia química 
a hidrocarburos 

halogenados

Permeabilidad 
a N2, O2, CO2

Polifluoro 
carbonos

250 ºC Muy alta Muy alta Alta

Polietileno 110 ºC Muy alta Baja Alta

Polipropileno 121 ºC Muy alta Baja Alta

Polimetil- 
metacrilato

100 ºC Baja Baja Alta

PVC 180 ºC Baja Baja Alta

Se observa que los contenedores de polifluorocarbonos son los que 
presentan una mayor resistencia química, y su nivel térmico le permite 
trabajar con muestras a mayor temperatura. Sin embargo, el teflón, 
que es el polifluorocarbono más conocido, tiene una desventaja, pues 
tras su elaboración quedan en su superficie trazas de varios elementos 
metálicos (Zn, Cu, Al, Mn, Fe), lo que implica una elevada probabili-
dad de contaminación de las muestra con ultratrazas metálicas.

Además, presentan una elevada permeabilidad a los gases en ge-
neral y al oxigeno en particular, lo que puede dar lugar a procesos de 
oxidación interna de la muestra y a pérdidas de compuestos volátiles 
que pasarían desde el interior del recipiente al exterior.

	 Nota

El polipropileno no es útil para almacenar hidrocarburos halogenados, ante los que es muy 
poco resistente. No se recomienda su uso para almacenar disoluciones acuosas diluidas, 
pues tiende a absorber sobre su superficie trazas de metales.
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En el caso del polietileno, siempre primará el uso de la variedad de 
baja densidad por tener un menor contenido en trazas metálicas. El 
polietileno de baja densidad es el compuesto más habitual en la fabri-
cación de recipientes, pues además de lo anteriormente indicado, pre-
senta una elevada resistencia al medio acuoso, siendo su precio final 
muy asequible. Sin embargo, no es buen contenedor de compuestos 
orgánicos, frente a los que es permeable.

Fenómenos de adsorción en contenedores

La primera prueba que puede indicar que están dándose fenóme-
nos de adsorción sobre los contenedores es la disminución progresiva 
de la concentración de algunos analitos en la muestra almacenada. 
Cuando esto ocurre, implica que se están produciendo reacciones de 
adsorción de hidróxidos metálicos sobre las paredes del contenedor o 
incluso reacciones de intercambio iónico.

Cuanto menor sea el pH de las muestras almacenadas, menor será 
la intensidad de los procesos de adsorción.

Intercambio iónico
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Un contenedor en malas condiciones de limpieza dará reaccio-
nes de adsorción sobre la superficie de sus paredes, por lo que la 
limpieza de los recipientes siempre será una medida preventiva muy  
recomendable.

Los procesos de adsorción se pueden dar en todo tipo de materia-
les, incluso en el vidrio, el cual presenta debilidad ante los pesticidas 
y los hidrocarburos poliaromáticos. La única manera de evitar esta re-
acción sobre el vidrio es enjuagarlo previamente con algún disolvente 
de extracción, como puede ser el caso del acetonitrilo o del metanol.

Fenómenos de contaminación causados por el recipiente en el que se 
encuentran

Un contenedor que reaccione con alguno de los componentes de la 
muestra tiene dos consecuencias:

a.	Deterioro del contenedor.
b.	Contaminación de la muestra.

Este es el caso del ácido fluorhídrico, el cual tiene este comporta-
miento con las paredes de vidrio.

Un contenedor que presente permeabilidad a los gases dará lugar a 
la contaminación de la muestra por los gases del exterior y a la falta de 
representatividad de la muestra por la pérdida de sus componentes.

	 Definición

Adsorción/Adsorber:
En física, atraer y retener en la superficie de un cuerpo moléculas o iones de otro cuerpo.
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Un contenedor que sufra procesos de desorción, contaminará la 
muestra sin remedio. Este es el caso de algunos compuestos orgáni-
cos, lo que da lugar a graves interferencias en el momento de realizar 
las analíticas.

3.5.	Precauciones generales de seguridad en la toma de muestras

Las muestras industriales deben considerarse, en principio, como peligrosas 
para el muestreador. Las muestras pueden tener propiedades tóxicas, corrosi-
vas, explosivas e inflamables. Una protección mínima implica el cuidado de los 
ojos, el uso de guantes de látex o de otro tipo, de botas y de ropa adecuadas.

	 Aplicación práctica

Para la determinación de sulfatos en agua, se debe calcinar el precipitado filtrado a 
800 ºC durante una hora. Indique qué tipo de recipiente se puede utilizar y por qué.

SOLUCIÓN

Se recomienda el uso de un crisol de platino, pues es capaz de soportar temperaturas muy 
superiores y es químicamente inerte, por lo que no interferirá en la medida.

	 Recuerde

La elección del contenedor dependerá de:

1.	El estado físico de la muestra.
2.	Los analitos que se quieren muestrear.
3.	La naturaleza del envase.
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Las gafas deben utilizarse cuando se trabaje con:

■■ Material de vidrio a presión reducida.
■■ Materiales criogénicos.
■■ Material de vidrio a presión elevada. 
■■ Explosivos.
■■ Sustancias cáusticas, irritantes o corrosivas. 
■■ Sustancias biológicas con riesgos para la salud. 
■■ Materiales radiactivos. 
■■ Luz ultravioleta. 
■■ Sustancias químicas tóxicas. 
■■ Sustancias carcinogénicas. 
■■ Materiales inflamables. 
■■ Luz láser.

Los guantes pueden ser de muchos tipos; y se elegirán unos u otros en 
función de las necesidades:

Gafas de protección

Guantes
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■■ Nitrilo: son guantes con buena resistencia frente a los químicos en ge-
neral. Son resistentes a la gasolina, al queroseno y a otros derivados del 
petróleo. Sin embargo, no se recomienda su uso frente a cetonas, a áci-
dos oxidantes fuertes y a productos químicos orgánicos que contengan 
nitrógeno. 

■■ Vinilo: son muy usados en la industria química porque son baratos y 
desechables, además de duraderos y con buena resistencia al corte. 
Ofrecen una mejor resistencia química que otros polímeros frente a 
agentes oxidantes inorgánicos diluidos. No se recomienda usarlos frente 
a cetonas, a éter y a disolventes aromáticos o clorados. Algunos ácidos 
concentrados endurecen y plastifican los guantes de PVC. 

	 Nota: No ofrecen una buena protección frente a material infeccioso y, 
además, no ofrecen sensibilidad táctil del látex.

■■ Látex: proporciona una protección ligera frente a sustancias irritantes. 
■■ Caucho natural: protege frente a sustancias corrosivas suaves y descar-
gas eléctricas. 

■■ Neopreno: son excelentes frente a productos químicos, incluidos alcoho-
les, aceites y tintes. Presentan una protección superior frente a ácidos, 
a bases y a muchos productos químicos orgánicos. Otra característica 
es su flexibilidad. 

	 Nota: No se recomienda su uso para agentes oxidantes. 
■■ Algodón: absorbe la transpiración, no ensucia los objetos que se mani-
pulan y retrasa el fuego. 

■■ Zatex: en el caso de que se tenga que manipular pequeños objetos. 

Protección corporal Mascarillas
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En ocasiones, cuando el muestreo se realiza en pozos o áreas cerradas y 
en acúmulos de residuos químicos, puede ser necesario emplear mascarillas y 
respiradores de oxígeno. A veces, también puede ser necesario el uso de ropa 
protectora especial, como monos de polietileno. 

3.6.	Normas y PNT (Procedimientos Normalizados de Trabajo) para la 
toma de muestras. Importancia. Ejemplos

Los Procedimientos Normalizados de Trabajo (PNT) son instrumentos es-
critos que describen la secuencia exacta de operaciones y métodos que deben 
aplicarse en el laboratorio con un determinado fin. Son los documentos com-
plementarios al Manual de Calidad, cuya finalidad fundamental es establecer 
cómo, quién y cuándo debe realizarse una actividad allí prevista.

Protección para las vías 
respiratorias

	 Nota

El uso de los respiradores purificadores de aire es aprobado únicamente cuando:

1.	La atmósfera contiene suficiente oxígeno para mantener con vida al trabajador.
2.	La concentración del contaminante es conocida.
3.	Los niveles de contaminación no exceden las limitaciones de la mascarilla o del cartucho 

del respirador.
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La Norma EN 45001, Sección 5, Apartado 5.4 especifica que:

El laboratorio de ensayo dispondrá de las adecuadas instrucciones escritas sobre la 
utilización y el funcionamiento de todos los equipos pertinentes, sobre la preparación 
y manipulación de los objetos sometidos a ensayo y sobre las técnicas de ensayo 
normalizadas [...]. Cuando sea necesario utilizar métodos de ensayo y procedimientos no 
normalizados, éstos deberán estar completamente descritos en documentos”.

Podrán establecerse distintos tipos o clases de Procedimientos Normali-
zados de Trabajo que cubran las principales actividades u operaciones del 
laboratorio, así como los mecanismos de gestión: elaboración, identificación, 
aprobación, registro, archivo, difusión, control, revisión y modificación, etc. 
Una posible agrupación es la siguiente:

■■ Gestión administrativa: recepción y registro de muestras, solicitud y re-
cepción de materiales consumibles, inventario de los equipos, altas y 
bajas de los equipos, partes de avería, registro de diarios, circulación de 
documentos, etc.

■■ Instrumentación y equipos de medida: puesta en marcha y funciona-
miento, calibración, verificación y mantenimiento, etc.

■■ Actividades generales del laboratorio: control del agua desionizada, lim-
pieza del material de vidrio, etiquetado, preparación y manipulación de 
reactivos, patrones y disoluciones, uso de ordenadores, etc.

■■ Métodos analíticos: formato, criterios de redacción, criterios de valida-
ción, etc.

■■ Seguridad e higiene: plan de evacuación o emergencia, utilización de los 
EPI, gestión de los residuos.

	 Nota

Los Procedimientos Normalizados de Trabajo proporcionan la única manera según la cual 
deberá realizarse la operación cada vez que se repita en el laboratorio.
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■■ Garantía de calidad y medio ambiente: funciones y responsabilidades; 
instrucciones, redacción, identificación, registro y archivo de los PNT, 
distribución y control de los PNT; elaboración de currículos vitae; ins-
trucciones de diarios de laboratorio y diarios de uso equipos; auditorías 
internas, etc.

En relación con la toma de muestra, los aspectos que podrán contemplarse 
son los siguientes: 

■■ Estrategia del muestreo. 
■■ Selección del método analítico: según contaminante, nivel previsto de 
contaminación, duración del muestreo, especificidad, etc. 

■■ Preparación del sistema de muestreo: soporte o medio de muestreo, 
sistema, bomba, etc. 

■■ Calibración del equipo previo al muestreo. 
■■ Captación de muestras: hojas de toma de muestras, identificación de 
muestras, tiempo, volumen, presión, etc. 

■■ Calibración del equipo posterior al muestreo. 
■■ Transporte o envío de las muestras: normas, precauciones, etc. 

Los PNT son documentos internos de trabajo del laboratorio y lo más ha-
bitual es que estén basados en normas o reglamentos oficiales, como por  
ejemplo:

■■ Aceites y grasas de origen animal y vegetal. Toma de muestras. (ISO 
5555:2001).

■■ Aceros y fundiciones. Toma de muestras y preparación de las mismas 
para la determinación de la composición química. (ISO 14284:1996).

■■ Adhesivos. Colas animales. Métodos de toma de muestras y ensayo. (ISO 
9665:1998).

■■ Adhesivos. Evaluación y preparación de las muestras para ensayo. (UNE-
EN 1067:2006). 

■■ Aluminio y aleaciones de aluminio. Análisis químico. Toma de muestras 
del metal fundido. (UNE-EN 14361:2005).

■■ Toma de muestras de ligantes bituminosos. (UNE-EN 58:2005).

http://www.aenor.es/aenor/normas/normas/fichanorma.asp?tipo=N&codigo=N0035810&PDF=Si
http://www.aenor.es/aenor/normas/normas/fichanorma.asp?tipo=N&codigo=N0035810&PDF=Si
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Las normas ISO son la mejor referencia para la elaboración de un PNT, por 
su reconocimiento internacional y por su rigurosidad científica.

A continuación, se verá un ejemplo de un PNT de buenas prácticas  
ambientales.

	 Nota

La Organización Internacional de Normalización o ISO fue fundada tras la Segunda Guerra 
Mundial y es el organismo encargado de promover el desarrollo de normas internacionales 
de fabricación, comercio y comunicación para todas las ramas industriales a excepción 
de la eléctrica y la electrónica.
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EJEMPLO DE UN PNT DE BUENAS PRÁCTICAS AMBIENTALES

1.	 OBJETO 

El presente documento presenta las medidas medioambientales que se ponen en práctica 
en la oficina de XXXX y que se observan por todas las personas que desarrollan su actividad en 
ella. 

Las personas pertenecientes a XXXX que presten servicios en instalaciones de algún cliente 
observarán las normas establecidas por este para el tratamiento de residuos que se produzcan 
como consecuencia de la prestación de dichos servicios.

2.	 RESIDUOS

Siguiendo la política de respeto al medio ambiente se adoptarán las normas incluidas en 
esta guía con objeto de minimizar el impacto ambiental de las actividades desarrolladas por 
XXXX.

Aplicación del código de conducta de las 3 R: Reducir, Reutilizar y Reciclar. 

Para conseguir el ahorro se dispondrá en la oficina de XXXX de un lugar para la recogida 
del papel usado por una sola cara, a efectos de su utilización por la otra cara como borrador. Se 
excluirán de este proceso aquellas hojas que contengan información confidencial. 

Separar correctamente los residuos. 

Presentar por separado o en recipientes especiales los residuos susceptibles de distintos 
aprovechamientos o que sean objeto de recogidas específicas. 

3.	 OPTIMIZACIÓN DEL USO DE RECURSOS NATURALES 

3.1.	 Consumo de papel, tóner y tinta 

Con idea de reducir el consumo de recursos naturales en lo relativo al consumo de papel, 
tóner y tinta, todo el personal de XXXX actuará siempre que sea posible siguiendo las siguientes 
pautas de actuación: 

–– Optimización del consumo de papel usándolo por ambas caras. 
–– Utilización del correo electrónico en las comunicaciones internas. 

Continúa en página siguiente >>



CAP. 1 | Toma de muestra: importancia para el control de la planta 

| 55

–– Potenciar el uso de correo electrónico frente al fax o el correo convencional en las 
comunicaciones externas. 

–– Utilización de la documentación de uso interno impresa o fotocopiada por ambas ca-
ras. 

–– Limitación del número de copias de los documentos a archivar o mantenimiento de 
archivos electrónicos de los mismos. 

–– Limitar la impresión de documentos en borrador, utilizándose los ficheros informáticos 
para la revisión de los mismos. 

–– Antes de imprimir, comprobar los posibles fallos y mejoras del documento, utilizando 
la “vista previa”.

3.2. Consumo de energía 

De igual forma, para conseguir la reducción del consumo energético se procederá en la 
medida de lo posible según las siguientes pautas: 

–– Encender solo la iluminación correspondiente al área de trabajo. 
–– Al abandonar una estancia, apagar las luces (si no se prevé su utilización en una 

hora).
–– Mantener los termostatos entre 20 y 22 ºC en invierno y entre 22 y 25 ºC en verano. 
–– Apagar los equipos informáticos al terminar la jornada o cuando se estime que no van 

a ser ya utilizados a lo largo del día. 
–– Apagar impresoras y demás equipos eléctricos al finalizar la jornada. 
–– Apagar las luces de una determinada área de trabajo por la última persona que aban-

done la zona. 

Puede que a veces no se es consciente del mal uso o del despilfarro de los recursos que se 
utilizan diariamente. El compromiso de todos por el desarrollo sostenible debe llevar a fomentar 
de forma individual el reciclaje y el uso racional de  recursos.

Poniendo un poco de nuestra parte se contribuye a disminuir la contaminación del planeta.

<< Viene de página anterior
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3.7.	Ejemplos de toma de muestras líquidas: procedimientos generales. 
Recipientes más usuales

Como ya se ha visto a lo largo de este capítulo, en el caso de las muestras 
líquidas, el volumen muestra que se tomará siempre dependerá del analito que 
se esté interesado en controlar.

Toma de muestras en tanques

Existen dos técnicas principales de extracción de muestras de un tanque.

Desde el techo del tanque

Se utilizará un mecanismo que hará descender 
el recipiente hasta la profundidad que se desee; 
una vez allí, este se abrirá, se llenará y se volverá a 
subir habiendo conseguido una muestra representa-
tiva a una profundidad conocida.

	 Nota

Los procedimientos y los recipientes a utilizar dependerán del lugar donde se encuentre 
la muestra.

Muestreador para tanques
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Desde un lateral del tanque

En este caso, un sistema permitirá acceder al contenido del tanque de 
manera cómoda y aséptica gracias a un dispositivo de válvulas que contro-
larán el flujo de muestra.

Toma de muestras en unidades y líneas

En el caso de unidades o líneas, se aplicarán criterios estadísticos de se-
lección de muestras. Cada cierto número de unidades o cada cierto periodo de 
tiempo se tomará una muestra que será controlada por el laboratorio.

Válvula de toma de muestra en tanque Eyector conectado

Toma de muestra Dentro del recipiente
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Toma de muestras en camiones cisterna. Toma de muestras en buques tanques

Se describirán cuatro posibles casos para la toma de muestras en estos 
camiones.

Caso 1. Toma de muestra por la válvula de vaciado

La toma de muestra debe hacerse una hora después de la llegada y el 
estacionamiento del vehículo, obteniendo así una muestra representativa 
del fondo. En el caso de realizar la toma de muestra inmediatamente des-

Selección de muestras en líneas

	 Nota

Tanto en el caso de los camiones cisterna como para los buques tanque, la metodología 
de la toma de muestra es equivalente. Por lo que, en general, siempre se hablará de los 
camiones cisterna.
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pués de que el vehículo llegue, se tratará como una muestra producto de 
la mezcla de muestras tomadas a distintos niveles (muestra media).

El muestreador retirará el precinto de la válvula de vaciado, teniendo 
especial cuidado en retirar con un trapo los restos de polvo y de suciedad. 
Se abre la válvula y se dejan escapar al menos nueve litros de muestra, 
tras lo cual se lavarán los contenedores con el líquido que se está vertien-
do. Una vez hecho esto, se tomarán las muestras.

Caso 2. Toma de muestra del fondo

Se deben tomar muestras a 1-2 cm del fondo, para lo cual se sumergirá 
el contenedor hasta esa profundidad, tras lo cual se abrirá y se llenará. El 
recipiente se cerrará cuando dejen de verse burbujas. A continuación, se 
extrae y se conserva de acuerdo a la naturaleza de la muestra.

Toma de muestras en una cisterna

Extracción de muestra de una cisterna
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Caso 3. Toma de muestra en superficie

Se deposita lentamente el recipiente en la superficie con la válvula 
cerrada; cuando se observe que el borde está bajo la superficie del líquido, 
se abrirá la válvula y el recipiente se llenará. Se descartará la primera toma 
y se utilizarán las siguientes hasta alcanzar el volumen deseado. 

Caso 4. Toma de muestras en recipientes móviles

En el caso de las muestras en recipientes móviles, se aplicarán cri-
terios estadísticos de selección de muestras. En función del número de 
recipientes que se produzcan, se establecerá un criterio de periodicidad 
y temporalidad.

Extracción de muestra en superficie de una cisterna
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Toma de muestras de recipientes móviles

	 Nota

En el caso de que se desee tomar únicamente una pequeña muestra de determinados 
recipientes, lo más recomendable es acudir a métodos automatizados, que aportarán la 
exactitud necesaria al muestreo.

	 Aplicación práctica

El responsable de calidad y medioambiente llama a su oficina. Tras explicarle que la 
normativa vigente en lo relativo al contenido en calcio de las aguas de vertido acaba de 
modificarse, habiéndose reducido el límite de 5 mg/l a 3mg/l, le solicita un informe de 
las características fisicoquímicas del agua de refrigeración que la planta vierte a la red. 
Indique las etapas que implica esta toma de muestra, qué recipiente utilizaría y por qué.

Continúa en página siguiente >>
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3.8.	Ejemplos de toma de muestras de gases: procedimientos generales. 
Recipientes más usuales

A la hora de realizar un muestreo de gases, se debe tener en cuenta la si-
guiente clasificación:

■■ Gases a presión. Es cualquier gas o mezcla de gases cuya temperatura 
crítica es menor o igual a -10°C. Son aquellos que, a la temperatura 
atmosférica normal, se mantienen dentro de su envase, en estado gaseo-
so, bajo presión. Ejemplos: metano, hidrógeno, monóxido de carbono, 
oxígeno y nitrógeno.

■■ Gases a presión atmosférica. Es cualquier gas o mezcla de gases que se 
encuentra en ese estado a una atmosfera (1atm) de presión.

■■ Gases licuados. Es cualquier gas o mezcla de gases cuya temperatura 
crítica es mayor o igual a -10°C. Son gases a los que, mediante el frío, 
la presión o una combinación de ambos efectos, se les convierte en lí-
quidos y, de esta forma, se transportan en recipientes a una determinada 
presión. Si por cualquier causa salen de su envase, se convierten nue-

SOLUCIÓN

Las distintas etapas de una toma de muestra de agua para un control fisicoquímico serían:

a.	Tomar un envase de polietileno de baja densidad con una capacidad de un litro como 
mínimo. Dado que se trata de un agua de vertido, este es el material más recomendable 
por su relación calidad/precio y sus características físicas y químicas.

b.	Enjuagar dos o tres veces con la fuente de agua que se va a muestrear, desechando el 
agua de enjuague.

c.	Recoger la muestra sin dejar cámara de aire. Si se le va a agregar algún conservante, 
tenerlo en cuenta a la hora del llenado.

d.	Cerrar el envase herméticamente.
e.	Rotular la botella con tinta indeleble. 
f.	 Guardar la muestra en un lugar fresco y llevarla al laboratorio en el menor tiempo posible.

<< Viene de página anterior
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vamente en gases. Una parte de producto está en estado líquido y, por 
encima, hay otra parte en estado gaseoso. Ejemplos: cloro, amoníaco, 
propano, butano, etc.

Antes de tomar las muestras, deben abrirse las válvulas para saturar los 
conductos de gas y evitar volátiles. Una vez hecha esta aclaración, se desarro-
llará la técnica de toma de muestra y posterior almacenaje.

En el caso de los gases, siempre se recomienda llevar a cabo el análisis de 
manera inmediata para evitar modificaciones en su composición a causa de los 
cambios de presión y temperatura o de adsorciones de las paredes del contene-
dor. Por ello, siempre se tendrá que utilizar instrumental que sirva tanto para 
muestrear como para almacenar la muestra.

La sonda a la que van conectados los sistemas debe ser inerte a la muestra 
y con unas propiedades físicas suficientes como para soportar las exigencias 
de presión y temperatura con las que se va a encontrar.

A la vez, los sistemas estarán unidos a una línea de toma de muestra que 
también será inerte a la muestra.

	 Importante

Tanto los licuados como los de a presión son gases que no se encuentran en su estado 
natural, por lo que a la hora de hacer el muestreo se tendrá especial cuidado con los peligros 
derivados de la presión y la temperatura.
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3.9.	Ejemplos de toma de muestras de sólidos: procedimientos generales. 
Recipientes más usuales

Anteriormente se trató el equipo necesario para la toma de muestras sóli-
das y los recipientes para contenerlas. Ahora se estudiarán las técnicas más 
recomendadas.

Partículas en un flujo continuo

A continuación se estudiarán las situaciones correctas e incorrectas que se 
pueden dar en el caso de las muestras en una cinta transportadora.

	 Aplicación práctica

Las emisiones de gases de las chimeneas son controladas cada hora por un sensor 
situado a su salida. Por motivos técnicos, se decide verificar que la información que se 
recibe es real y que el sensor está en óptimas condiciones de funcionamiento. Indique 
como realizaría esa comprobación.

SOLUCIÓN

En función de la accesibilidad de la chimenea, se enviaría a un técnico o se colocaría un 
dispositivo para que, con el equipo de muestreo adecuado, tomara una muestra, la cual 
se enviaría al laboratorio y el resultado se compararía con el del sensor.

	 Sabía que...

El helio (He) es el gas más difícil de licuar. El helio sólido requiere una temperatura de 1 a 
1,5 K (alrededor de -272°C) y 25 bar (2,5 MPa) de presión. El índice de refracción del helio 
sólido y líquido prácticamente es el mismo, por lo que son difíciles de distinguir.
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Una opción sería detener la cinta transportadora y tomar muestras consecu-
tivamente y a la misma distancia, lo cual dependerá del tamaño de partícula. 
Esta técnica es correcta, pero no es práctica desde el punto de vista productivo.

Por ello, se buscarán métodos automáticos de muestreo que no interrum-
pan la producción.

Hay que tener especial precaución con el freno del muestreador automático 
al entrar en la cinta. Se recomienda que la velocidad de muestreo sea inferior 
a los 0,6 m/s para reducir la probabilidad de pérdidas de partículas al impactar 
a alta velocidad contra el muestreador.

Toma de muestras en una cinta transportadora

Toma de muestras incorrecta: fracción del flujo de material 
contínuamente a lo largo del tiempo

Toma de muestra incorrecta: fracción del flujo de material en 
una fracción de tiempo prefijada

Toma de muestra correcta: todo el flujo de material en una 
fracción de tiempo prefijada. Modelo estático

Toma de muestra correcta: todo el flujo de material en una 
fracción de tiempo prefijada. modelo dinámico, con toma de 
muestra unidireccional

Toma de muestra correcta: todo el flujo de material en una 
fracción de tiempo prefijada. Modelo dinámico, con toma de 
muestra bidireccional
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4.	Resumen

La toma de muestra es la etapa más importante del proceso de control 
industrial, pues de su representatividad dependen las decisiones que se van 
a tomar.

Se puede dividir en varias fases:

1.	Definición del objetivo y el propósito de la medida.
2.	Se debe establecer un objetivo analítico y debe quedar escrito y defi-

nido con claridad.
3.	Selección de analitos y métodos de análisis. 
4.	Establecer una metodología para lograr el objetivo. La metodología se 

obtendrá de la bibliografía, de la normativa aplicable o incluso de la 
experiencia de los técnicos.

5.	Determinación de los lugares donde se va a realizar el muestreo.
6.	La experiencia de la persona que realiza el muestreo, unida a los cri-

terios estadísticos, proporcionará resultados satisfactorios.
7.	Almacenaje y conservación de la muestra.
8.	La elección de la naturaleza del recipiente que ha de contener a la 

muestra y las condiciones fisicoquímicas en las que se mantenga son 
muy importantes.

Estas fases determinarán la eficacia del plan de muestreo. 

	 Nota

En las industrias siderúrgicas y en las explotaciones mineras se encontrarán flujos de hasta 
20.000 toneladas por hora y velocidades de hasta 5 m/s.
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1.	 Sopa de letras. Busque el significado de las siguientes definiciones.

a.	 Cantidad de población que se asumirá como población única en lo que 
respecta a la toma de muestra. 

b.	 Equipos de muestreo para la toma de muestras sólidas de materia parti-
culada compacta. 

c.	 Material del que suelen estar hechas las botellas utilizadas para la toma 
de muestras líquidas en movimiento en sistemas abiertos. 

d.	 Los contenedores cerámicos pueden ser de grafito, porcelanas, cristal 
(borosilicatos) o de… 

C C O R V C I

H U D A I R R

R O A S Q A P

O E L R B D C

J P V C Z N S

M Y E E T O L

N B A R R S U

2.	 Indique si las siguientes afirmaciones son verdaderas o falsas.

Un contenedor de grafito es capaz de soportar temperaturas superiores a un contene-
dor de acero inoxidable.

�� Verdadero
�� Falso

	 Ejercicios de repaso y autoevaluación
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Cuanto mayor sea el pH de las muestras almacenadas, menor será la intensidad de los 
procesos de adsorción sobre los contenedores.

�� Verdadero
�� Falso

Los guantes de látex absorben la transpiración, no ensucian los objetos que se mani-
pulan y retrasa el fuego.

�� Verdadero
�� Falso

Un gas a presión es cualquier gas o mezcla de gases cuya temperatura crítica es menor 
o igual a -10 °C.

�� Verdadero
�� Falso

3.	 Complete el siguiente texto.

La toma de muestra se puede dividir en varias fases:

Definición del __________ y el __________ de la medida.
Selección de __________ y métodos de __________. 
Determinación de los __________ donde se va a realizar el muestreo.
Almacenaje y __________ de la muestra.

4.	 La estrategia de toma de muestras sistemática...

a.	 ... no debe aplicarse a poblaciones que de manera natural tiendan a variar 
sus propiedades con el tiempo.

b.	 ... no debe aplicarse a poblaciones que de manera natural tiendan a variar 
sus propiedades con el tiempo o en el espacio.

c.	 ... no debe aplicarse a poblaciones que de manera natural tiendan a variar 
sus propiedades con el tiempo y en el espacio.

d.	 ... no debe aplicarse a poblaciones que de manera natural tiendan a variar 
sus propiedades en el espacio.



CAP. 1 | Toma de muestra: importancia para el control de la planta 

| 69

5.	 Las sondas barrena de materiales metálicos (acero inoxidable) tienen una longitud 
entre los...

a.	 ... 10-20 cm.
b.	 ... 20-40 cm.
c.	 ... 30-60 cm.
d.	 ... 40-80 cm.

6.	 En el caso de los afluentes industriales, ¿qué se incorporará en la entrada de la 
botella para evitar la entrada de sólidos indeseados?

a.	 Un sensor.
b.	 Una pala.
c.	 Un tamiz.
d.	 Todas las respuestas anteriores son falsas.

7.	 Una pipeta de gas rellena de líquido es un dispositivo utilizable para la toma de 
muestras...

a.	 ... sólidas.
b.	 ... líquidas.
c.	 ... líquidas y gaseosas.
d.	 ... gaseosas. 

8.	 Cumplimente correctamente la siguiente tabla.
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Contenedor 
Temperatura 

máxima

Resistencia 
Química a  
HCl 10%,  

HNO3 10%, 
NaOH 10%,  

HF 10%.

Resistencia 
Química a 

Hidrocarburos 
halogenados

Permeabilidad 
a N2, O2, CO2.

Acero Inoxidable Baja Alta Muy baja

Aluminio 623 ºC Alta Muy baja

Platino 1400 ºC Muy alta Muy alta

Grafito Muy alta Muy alta Media

Porcelanas 1300 ºC Muy alta Media

Cristal 500 ºC Muy alta Muy alta

Cuarzo 1100 ºC Muy alta Muy baja

Polifluoro carbonos 250 ºC Muy alta Muy alta

Polietileno 110 ºC Baja Alta

Polipropileno 121ºC Muy alta Alta

Polimetil- 
metacrilato

Baja Baja Alta

PVC 180 ºC Baja Alta

9.	 En el caso de la toma de muestras por la válvula de vaciado en camiones cisterna...

a.	 ... el muestreo se realizará con el motor encendido.
b.	 ... muestreo se realizará una hora después de su llegada y estacionamiento.
c.	 ... el muestreo debe realizarse con la cisterna inclinada.
d.	 Todas las respuestas anteriores son correctas. 

10.	Es cualquier gas o mezcla de gases cuya temperatura crítica es mayor o igual a -10 °C. 

a.	 Gas licuado.
b.	 Gas a presión.
c.	 Gas a presión atmosférica.
d.	 Todas las respuestas anteriores son falsas. 
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1.	Introducción

El proceso analítico tiene una serie de fases, que comentamos a conti-
nuación.

En el estudio del procedimiento analítico a desarrollar, en caso de duda, 
siempre se recomienda acudir a la legislación aplicable o, en su ausencia, a 
normas estándares.

En la toma de muestra, en muchas ocasiones, el muestreo es más impor-
tante que el análisis en sí, pues ningún resultado analítico es mejor que la 
muestra en la que se ha realizado.

En las operaciones de preparación de la muestra para su análisis, en mu-
chos casos, previo al análisis propiamente dicho, se requiere de una serie de 
etapas de precipitación, destilación o volatilización necesarias para la elimina-
ción de interferencias.

En la determinación de la muestra para su análisis, se puede diferenciar 
entre los métodos clásicos (gravimetría y volumetría) y los instrumentales (es-
pectroscopia y cromatografía).

Por último está la elaboración del informe de resultados.

Estas son las fases que permitirán asegurar el control de la planta química 
y la calidad del producto en base a ensayos fisicoquímicos en el laboratorio y 
al control de procesos mediante la técnica de análisis online.

2.	Importancia de los ensayos fisicoquímicos

La industria química fabrica productos que garantizan la seguridad, la hi-
giene, la salud y la alimentación de las personas; pues permite disponer de 
alimentos y recursos en abundancia. Todo esto es fruto de una serie de pro-
cesos industriales que deben llevarse a cabo de manera controlada, segura y 
respetuosa con el medio ambiente.
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Seguidamente se va a estudiar la relevancia que tienen los ensayos quími-
cos para los siguientes aspectos:

■■ El control de la planta química.
■■ La calidad del producto.
■■ La seguridad de las personas y las instalaciones.
■■ El respeto al medio ambiente.

2.1.	La importancia de los ensayos fisicoquímicos para el control de la 
planta química

Toda planta química debe reunir unas condiciones mínimas que garanticen 
que su actividad puede realizarse de manera segura y con éxito. 

Los equipos pueden ser modestos o de última tecnología, pero se debe 
exigir limpieza y orden en la actividad para asegurar la fiabilidad de los  
resultados.

El número de operarios debe ser coherente con la actividad realizada, aun-
que la progresiva automatización de los sistemas ha tenido como consecuencia 
la reducción de los recursos en planta.

La industria química, por su perfil de actividad, se enfrenta a un riesgo 
mayor de incidentes asociados a la corrosión, las fisuras, los desgastes o las 
roturas, debido a los reactivos con los que trabaja.

	 Nota

Todos estos factores sumados dan como resultado una actividad industrial especialmente 
sensible y cuyas exigencias de control son muy superiores a las del resto de actividades 
industriales.
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Debido a la gran cantidad de procesos que se dan en la industria química, 
se encontrarán distintos tipos de equipos implicados en el control de la planta, 
como puede ser el caso de los reactores y de las torres de fraccionamiento o 
destilación.

Reactores

El tipo de reactor que se puede encontrar depende de si en su interior 
se dan reacciones continuas o discontinuas. El control fisicoquímico de los 
productos del reactor debe ser periódico, a fin de evitar desviaciones en la 
producción o descensos en los rendimientos.

GAS

GAS
Distribuidor

Partícula sólida

Burbuja de gas

Solidos

Solidos

Reactor de cama fluida (Fluidized Bed reactor)

	 Nota

Es habitual que procesos discontinuos pasen a continuos gracias a la utilización de ca-
talizadores más efectivos.
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Dentro del reactor se producen las reacciones químicas (exotérmicas o en-
dotérmicas, en función de si producen o consumen calor durante su desa-
rrollo). La colocación de sensores en el interior de estas instalaciones es una 
herramienta muy útil para su control, siempre y cuando se establezcan criterios 
exactos sobre lo que se entiende por reacción incontrolada, como puede ser el 
caso de valores de presión o de temperatura por encima de los cuales nunca 
se debe trabajar.

Los reactores donde se producen reacciones exotérmicas requieren un con-
trol orientado a evitar las obstrucciones de los tubos internos o de las paredes 
a causa del refrigerante que se utiliza para mantener la temperatura.

Los reactores de flujo suelen contener vapor y líquido o solo líquido. Asimis-
mo, generan lodos cuyas características y cantidad conviene que sean contro-
ladas de manera periódica para establecer los periodos de purga.

En ellos es habitual el uso de catalizadores sólidos, los cuales se sitúan en 
el interior de rejillas.

Reactor de flujo fijo

Motor Alimentación

Cubierta refrigerante

Deflector

Agitador

Producto mezclado



CAP. 2 | Ensayos fisicoquímicos y calidad en planta química 

| 77

En los reactores de flujo fijo pueden darse reacciones endotérmicas o exo-
térmicas, aunque lo habitual es que sean isotérmicas. El control de los proce-
sos pasa por la vigilancia de la temperatura y, sobre todo, de los lechos, a fin de 
evitar las reacciones incontroladas y los cambios de rendimiento o calidad del 
producto. Los lechos fijos deben ser controlados continuamente, pues tienden 
a perder actividad, en cuyo caso tendrá que iniciarse el protocolo de regene-
ración o sustitución del mismo, restableciéndose con esta acción su actividad 
catalítica.

Torres de fraccionamiento o de destilación

El proceso de destilación se basa en la separación de sustancias químicas 
en base a sus puntos de ebullición característicos, siendo esta una etapa muy 
común en la actividad de la industria química como técnica de purificación, 
de extracción o de separación.

La destilación tiene lugar en torres y en el interior de estas se encontrarán 
bandejas o material de relleno, cuya especial morfología facilita un fracciona-
miento efectivo. 

El control fisicoquímico en este tipo de instalaciones es fundamental, pues 
debe verificarse que los productos de destilación que se están obteniendo 
tienen las características deseadas, ya que, en caso contrario, habría que mo-
dificar las condiciones de temperatura en el interior de la torre.

En caso de situación de emergencia, lo habitual es purgar los gases a la 
atmósfera, lo que implica un análisis de dispersión de los vapores de descarga 

	 Recuerde

El control fisicoquímico de los productos del reactor debe ser periódico, a fin de evitar 
desviaciones en la producción o descensos en los rendimientos.
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para asegurar que tanto los trabajadores como los ciudadanos no se han visto 
expuestos a límites no permitidos. 

2.2.	La importancia de los ensayos fisicoquímicos para la calidad del 
producto

El control de calidad del producto es la consecuencia de todos los controles 
realizados en la industria química.

■■ Entrada de materias primas: para asegurar la calidad del producto, se 
debe contar con unas materias primas fiables; por ello, deben controlar-
se a la entrada a fábrica. Se tomarán muestras y se verificará que las ca-
racterísticas fisicoquímicas (pH, humedad, tamaño de grano, densidad 
y temperatura) cumplen las especificaciones establecidas.

■■ Controles de calidad durante el proceso: por ejemplo, del contenido en 
humedad dependerá la calidad y el posterior procesamiento de las ma-
terias primas. La determinación de la densidad de sustancias sólidas, 
líquidas o pastosas es importante para el proceso industrial, para esta-
blecer temperaturas y presiones de trabajo.

	 Aplicación práctica

Durante las tareas de control del proceso de destilación, el responsable de laboratorio 
detecta una reducción en los rendimientos teóricos. Llama a los trabajadores a su despa-
cho y solicita que revisen las instalaciones para solucionar la incidencia. Describa cuáles 
serían los dos parámetros que se revisarían en primer lugar. Justifique la respuesta.

SOLUCIÓN

La base del proceso de destilación es la separación de sustancias en función de su punto 
de ebullición. Dado la anomalía detectada, implica, en principio, una destilación incom-
pleta, siendo los parámetros que primero deben ser revisados los de presión y temperatura.
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■■ Controles de procesamiento de lotes y llenado: el cumplimiento de las 
especificaciones de trazabilidad de los productos implica que debe ha-
ber un control de la producción para verificar que los productos son 
correctos.

Los controles fisicoquímicos durante todo el proceso de producción permi-
ten asegurar la satisfacción de los clientes y el cumplimiento de la normativa 
aplicable. El control de la calidad del producto es fundamental para la indus-
tria química.

Control de calidad

	 Ejemplo

La detección de un producto no conforme en fábrica es un incidente. Sin embargo, si es el 
cliente final el que lo detecta, se traducirá en una pérdida de imagen de la empresa, con 
unas consecuencias económicas difíciles de medir. 
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2.3.	La importancia de los ensayos fisicoquímicos para la seguridad de 
las personas y las instalaciones

La industria química se basa en procesos en los cuales intervienen sustan-
cias por lo general peligrosas que, tras una serie de operaciones concatenadas, 
son sometidas a procesos químicos y/o físicos para obtener productos interme-
dios o productos acabados.

Estos procesos deben realizarse en condiciones controladas y ciertas varia-
bles deben ser vigiladas como, por ejemplo:

■■ La cantidad de sustancias químicas que se añaden en los procesos dis-
continuos.

■■ La composición química de dichas sustancias.
■■ El flujo másico (cantidad de producto) en procesos continuos.
■■ La temperatura.
■■ La presión.

El análisis de riesgos en las instalaciones químicas se basa en la medición 
de estas variables.

	 Nota

En este tipo de industrias se utilizan de manera habitual productos químicos con caracte-
rísticas y niveles de peligrosidad diferentes. El conocimiento del grado de peligrosidad es 
determinante a la hora de evitar accidentes.
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Para conocer las características de peligrosidad de un producto, se debe sa-
ber qué tipo de producto es, y para ello se acudirá a los ensayos fisicoquímicos. 
Una vez reconocida la sustancia, se estudiará la ficha técnica del producto, en 
la cual se recogerá la información relativa a la peligrosidad.

Tabla de almacenamientos por características de seguridad

+ – – – +

– + – – –

– – + – +

– – – + 0

+ – + 0 +

+ Se pueden alamacenar juntos

– Solamente se pueden almacenar 
juntos adoptando ciertas medidas

0 No deben almacenarse juntos
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2.4.	La importancia de los ensayos fisicoquímicos para el respeto al 
medio ambiente

En el marco de la creciente sensibilización medioambiental, la industria 
química ha desarrollado una nueva filosofía que tiene por objetivo reducir, 
minimizar e incluso eliminar la contaminación desde su origen.

El control fisicoquímico de los procesos debe orientarse a la producción, 
pero también a la vigilancia de que el consumo de reactivos y materiales sea 
sostenible.

Los residuos generados por la industria química son en su mayoría peligro-
sos, y su inadecuada manipulación puede producir daños a las personas y al 
medio ambiente.

	 Nota

La información relativa a la peligrosidad del producto debe conservarse mientras el producto 
esté en las instalaciones.

Residuos químicos correctamente identificados y almacenados
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La legislación establece los mecanismos para la gestión de los residuos, 
los cuales deben estar identificados para su correcta gestión; por ello, en esta 
fase, el control fisicoquímico también debe existir.

La correcta gestión de los residuos abarca todas las etapas, es decir: reco-
gida, almacenamiento, transporte, valorización y eliminación.

3.	Ensayos fisicoquímicos en el laboratorio químico 

En el laboratorio moderno, tanto las disciplinas físicas como las químicas 
son de uso habitual, por ello, el personal de la planta química debe estar fa-
miliarizado con ellas a fin de poder aplicarlas de manera correcta cuando sea 
necesario.

3.1.	Concepto

Los ensayos químicos se basan en la utilización de las reacciones químicas 
como herramienta de cuantificación o cualificación del analito. Las separacio-
nes químicas, los métodos gravimétricos y los volumétricos entrarían dentro 
del ámbito de la química clásica. Asociadas a estas técnicas, se encontrarían 
las adsorciones iónicas, las titulaciones, las extracciones líquido-líquido o las 
precipitaciones, entre otras.

	 Sabía que...

La química verde consiste en una filosofía química dirigida hacia el diseño de productos 
y de procesos químicos que implica la reducción o la eliminación de productos químicos 
peligrosos (para los materiales, las personas y el medio ambiente).
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3.2.	Descripción

Los ensayos fisicoquímicos sirven para hacer medidas cualitativas y cuan-
titativas del analito en base a las interacciones materia-energía. Sin embargo, 
esta metodología de trabajo está basada principalmente en el uso de equipos 
cuya precisión viene dada por su nivel tecnológico.

3.3.	Escalas

Las técnicas cualitativas implican una medición, por lo que se deben cono-
cer las unidades que se utilizan para llevar a cabo mediciones científicas y que 
están recogidas en el sistema internacional de unidades (S.I.).

SISTEMA INTERNACIONAL DE UNIDADES

Magnitud física Nombre de la unidad Abreviatura

Longitud metro m

Masa kilogramo Kg

Tiempo segundo s

Corriente eléctrica ampere A

Temperatura kelvin K

Intensidad luminosa candela cd

Cantidad de sustancia mol mol

A la hora de expresar las cantidades, existe una serie de prefijos que se 
deben conocer.

	 Nota

Por ello, los ensayos fisicoquímicos también son conocidos como técnicas instrumentales.  
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Prefijo Abreviatura Significado Ejemplo

Giga G 109 1 gigametro (Gm) = 1 x 109 m

Mega M 106 1 megametro (Mm) = 1 x 106 m

Kilo k 103 1 kilómetro (Km) = 1 x 103 m

Deci d 10-1 1 decímetro (dm) =1 x 10-1 m (0,1 m)

Centi c 10-2 1 centímetro (cm) = 1 x 10-2 m (0,01 m)

Mili m 10-3 1 milímetro (mm) = 1 x 10-3 m (0,001 m)

Micro μ 10-6 1 micrómetro (μm) = 1 x 10-6 m

Nano n 10-9 1 nanómetro (nm) = 1 x 10-9 m

Pico p 10-12 1 picómetro (pm) = 1 x 10-12 m

Se hará mención especial a la temperatura, por ser una medida de la ener-
gía cinética media de las partículas. Las escalas de temperatura que se utilizan 
son la Celsius o Centígrados (ºC) y la Kelvin (K), siendo esta última la utilizada 
por el sistema internacional.

La relación entre grados centígrados y kelvin es la siguiente:

K = ºC + 273,15

	 Sabía que...

Al hablar de temperaturas, si se utilizan valores centígrados, se hará referencia a ellos 
como grados centígrados (ºC); sin embargo, si se utilizan kelvin nunca se dirá grados kelvin, 
sería incorrecto, lo correcto es kelvin (K).



86 |

Toma de muestras y análisis in-situ

El conocido como cero absoluto corresponde 0 K, es decir -273,15 ºC.

3.4.	Métodos

Los métodos de ensayo fisicoquímico aplicables se pueden dividir en tres 
grupos:

1.	Métodos normalizados y estandarizados. Son aquellos que se llevan a 
cabo cumpliendo exactamente los puntos de una norma oficial apro-
bada. Por ejemplo, a la hora de la determinación de resistencias me-
cánicas de cementos se aplicará la norma UNE-EN 196-1:2005.

2.	Método producto de la modificación de un método normalizado y es-
tandarizado.  Son aquellos que se llevan a cabo en base a una norma 
oficial aprobada, pero modificando alguna de sus características. Por 
ejemplo, modificando el agente extractor que se va a utilizar o varian-
do el indicador que informe de un cambio de pH.

3.	Método interno de ensayo. Estos métodos de ensayo son elaborados 
por el propio laboratorio, no se encuentran registrados en ninguna co-
lección de métodos ni norma y solo se pueden utilizar a nivel interno.

	 Sabía que...

Josep Louis Proust (1754-1826) fue uno de los fundadores 
del análisis químico.
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3.5.	Aparatos utilizados

Los ensayos fisicoquímicos se caracterizan por el uso, en mayor o menor 
medida, de equipos y de materiales diversos:

■■ Vidrio: es el material más usado en laboratorio. Debe poseer unas ca-
racterísticas de resistencia física y térmica, así como a las disoluciones 
ácidas y básicas.

�� Vidrio común: es el que no ha sido sometido a calibración y, por ello, 
su precio es menor. Es el caso de vidrios de reloj, condensadores, 
tubos de ensayo, etc.

�� Vidrio volumétrico: es el que ha sido sometido a calibración y, por 
ello, su precio es mayor.

■■ Métales: pinzas, anillos, trípodes, etc.
■■ Asbestos: guantes y aislantes térmicos.

Equipo de vidrio común

Equipo de vidiro volumétrico



88 |

Toma de muestras y análisis in-situ

■■ Caucho: tapones y mangueras.
■■ Porcelana: crisoles, embudos, cápsulas.

Lectura de pipetas graduadas

La lectura se hará en base a la posición del menisco, cuyo fondo coincidirá 
con la línea de aforo.

3.6.	Normas estándares usuales

■■ Normas API: Instituto Americano del Petróleo. 
■■ Normas ASTM: Sección Americana de la Asociación Internacional de 
Test de Materiales.

■■ Normas DIN: Instituto Alemán de Normalización.
■■ Normas ISO: Organización Internacional de Normalización.

Todas estas organizaciones publican normas de uso en todas las industrias 
químicas del mundo.

En la actualidad, son las normas ISO las más conocidas. Han publicado 
más de 18.000 normas internacionales y cada año se publican alrededor de 
1.100 nuevas normas ISO. 

Nivel de lectura

Lectura de pipetas graduadas

Menisco
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Tal vez, la más conocida de todas sea la ISO 9001:2008, siendo la norma 
de gestión de la calidad más implantada del mundo.

3.7.	Ensayos de agua limpia

A partir de ahora se van a estudiar los procedimientos analíticos que se pue-
den utilizar para determinar ciertos analitos o propiedades. Desarrollar todas 
las técnicas aplicables para cada uno sería demasiado largo, por lo que  solo se 
desarrollará una técnica, aunque existan más.

Determinación de los caracteres organolépticos del agua limpia

La determinación de los caracteres organolépticos requiere de una sensibi-
lidad especial por parte del analista; y es una técnica en la que la experiencia 
es un valor de gran importancia.

Principio

Detección por los sentidos del olfato y del gusto de la presencia de olor 
y de sabor en la muestra de agua examinada.

	 Sabía que...

La norma API 650 fija la construcción de tanques soldados para el almacenamiento de 
petróleo.

La norma ASTM E8 establece métodos de prueba para materiales metálicos sometidos a 
pruebas de tensión.

La norma DIN 476 define los formatos o los tamaños del papel.

La norma ISO 17025:2005 establece los requisitos generales para la competencia de 
laboratorios de prueba y calibración.
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Material y aparatos

1.	Matraces erlenmeyer de vidrio de cuello ancho de 500 ml con tapón 
de vidrio.

2.	Baño temorregulable.

Reactivos

Agua desodorizada y carente de sabor especial, que se obtendrá filtran-
do agua potable y de mineralización comprendida entre 50 y 500 mg/litro 
por carbón activado granulado.

Procedimiento

Lavar escrupulosamente el material de vidrio enjuagándolo con agua 
desodorizada. Llevar a cabo el examen de la muestra en una dependencia 
exenta de olor. Verter en sendos matraces de 500 ml unos 200 ml de agua 
desodorizada y del agua problema, respectivamente.

Llevar ambos matraces tapados en baño termorregulable a la tempera-
tura de 35 ºC ± 1 ºC.

Agitar ligeramente.

1.	Respirar y catar el agua desodorizada.
2.	Respirar y catar el agua muestra.
3.	Repetir dos o más veces las anteriores pruebas.

	 Nota

Ambas pruebas de olor y de sabor se realizarán simultáneamente. 
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Expresión de resultados

Ahora se verán algunos ejemplos de expresión de resultados que pue-
den ser muy útiles.

Olor

Si el olor no es perceptible se indicará: “no se aprecia”.

Si se percibe algún olor particular se indicará su intensidad y su 
naturaleza según las siguientes expresiones:

~~ Intensidad:

}} Ligero.
}} Marcado.
}} Intenso.

~~ Tipo y descripción (orientativa):

}} Aromático. Especias, alcanfor, clavo, limón.
}} Balsámico. Flores diversas.

Detección olfativa
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}} Clorado. Cloro libre.
}} Hidrocarburado. Petróleos y derivados.
}} Medicinal. Yodoformo, fenol, clorofenol.
}} Rado sulfuroso. Sulfuro de hidrógeno.
}} Terroso. Tierra o arcilla húmeda.
}} Fecal. Letrina, cloaca.
}} Mohoso. Cueva húmeda.
}} Cieno o fango. Hierbas y hojas en descomposición, río, agua 
estancada.

}} Otros olores específicos.

Sabor

Si el sabor no es perceptible se indicará: “no se aprecia”.

Si se percibe algún sabor particular se indicará su intensidad y su 
naturaleza según las siguientes expresiones:

~~ Intensidad: 

}} Ligero.
}} Marcado.
}} Intenso.

~~ Tipo: amargo, metálico, salado, medicinal, terroso, mohoso, 
otros sabores específicos, etc.

Prueba de sabor
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Determinación del color del agua limpia

Principio

Comparación de la muestra de agua con una solución de cloruro de 
cobalto y cloroplatinato de potasio, expresándose la intensidad de color en 
función de los miligramos de platino contenidos en un litro.

Material y aparatos

Se precisarán tubos de Nessler de 50 ml de capacidad forma alta.

Reactivos

�� Solución concentrada de cloruro de cobalto y cloroplatinato de po-
tasio. Disolver 1,246 g de cloroplatinato de potasio (K2Cl6Pt), equi-
valente a 500 mg de platino y 1,000 g de cloruro de cobalto (II)-
hexahidrato (COCl2 · 6H2O), en agua destilada con 100 ml de ácido 
clorhídrico de densidad 1.19 y diluir con agua destilada a 1.000 ml. 
Esta solución, conservada en frigorífico, es estable seis meses. A 
esta solución se le asigna una intensidad de color de 500 mg de 
platino/litro.

Tubos de Nessler
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�� Soluciones patrón de 1, 5, 10, 15, 20, 25, 30,35, 40,45, 50, 60 
y 70 mg de platino/litro, preparadas recientemente. Se preparan por 
diluciones adecuadas de la solución con agua destilada.

Procedimiento

1.	Preparación de la muestra. Si la muestra contiene partículas en sus-
pensión, la intensidad de color se determinará después de haberlas 
eliminado por centrifugación. Si el color excede de 70 unidades, se 
diluirá la muestra con agua destilada hasta que los valores de la in-
tensidad del color queden dentro de los límites de los patrones, multi-
plicándose después los resultados por el factor de dilución adecuado.

2.	Determinación. Llenar un tubo de Nessler hasta la marca de 50 ml 
con la muestra a examinar y comparar la intensidad de color con los 
tubos de Nessler que contienen las soluciones patrón. 
	Nota: La observación se debe efectuar mirando verticalmente hacia 
abajo, a través de los tubos, contra una superficie blanca o contra un 
espejo colocado en un ángulo tal que la luz se refleje hacia arriba y a 
través de las columnas líquidas.

Expresión de los resultados

Los resultados de la determinación se expresarán en números enteros, 
con la siguiente aproximación: 

Color del agua
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LÍMITES DE COLOR APROXIMACIÓN HASTA

1-50 mg de platino/litro (unidades) 1

51-100 mg de platino/litro (unidades) 5

101- 250 mg de platino/litro (unidades) 10

251- 500 mg de platino/litro (unidades) 20

	 Aplicación práctica

El nuevo director de laboratorio, tras revisar la metodología de control de calidad, 
detecta que uno de los procedimientos de trabajo no es correcto:

\\ La norma oficial dice: colocar 5 ml de muestra de agua en un matraz Erlenmeyer de 
125 ml, calentar durante una hora a 298,15 K y dejar enfriar en reposo.

\\ El procedimiento de trabajo indicaba: colocar 0,05 l de muestra de agua en un matraz 
Erlenmeyer de 0,0125 l, calentar durante una hora a 26 ºC y dejar enfriar en reposo.

Indique los errores detectados en la transcripción de la norma.

SOLUCIÓN

1 ml = 0,001 l, por lo que 5 ml = 0,005 l y 125 ml = 0,125 ml.

La relación entre grados centígrados y lelvin es:

K = ºC + 273,15

Por lo que 298,15 K equivalen a 25 ºC.
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Determinación de la turbidez del agua limpia

La turbidez es la falta de transparencia de un líquido debido a la presencia 
de partículas en suspensión.

Principio

Cuando en una muestra de agua incide un rayo luminoso, las partículas 
en suspensión difractan parte de la luz que penetra en la muestra.

Esta luz difractada, recogida sobre una célula fotoeléctrica, origina una 
corriente eléctrica en función de su intensidad y, por tanto, del grado de 
turbidez de la muestra.

Material y aparatos

�� Material de uso corriente en el laboratorio.
�� Nefelómetro.

Reactivos

�� Agua destilada y filtrada a través de membrana de 0,2 µm.
�� Disolución de sulfato de hidracina: disolver 1,00 g de sulfato de 
hidracina, N2H6SO4, en agua destilada y llevar a un volumen de 
100,0 ml.

Nefelómetro
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�� Disolución de hexametilentetramina: disolver 10,00 g de hexame-
tilentetramina, (CH2)6N4, en agua destilada y llevar a un volumen 
de 100,0 ml.

En matraz aforado de 100 ml, mezclar 5,0 ml de cada una de las dos 
soluciones anteriores. Dejar reposar la mezcla 48 horas a temperatura de 
20 a 25 ºC. Al cabo de este tiempo, se habrá formado un precipitado blan-
co. Enrasar con agua destilada y agitar, obteniéndose así una suspensión 
que se conoce como Formacina, a la que se le asigna un valor de 400 
unidades nefelométricas (UNF). Las soluciones, así como la suspensión, 
deberán prepararse mensualmente.

Procedimiento

Las medidas se realizarán sobre la muestra de agua libre de las partí-
culas gruesas, que sedimentan rápidamente.

	 Nota

A partir de la suspensión, se preparan por dilución con agua destilada y filtrada los dis-
tintos patrones, siendo el intervalo más apropiado el de 0 a 40 UNF. Los patrones deberán 
prepararse cada semana.

	 Nota

Se procederá según las instrucciones del fabricante del aparato, procurando que los tubos 
portamuestras no contengan burbujas de aire adheridas a las paredes, leyendo los valores 
directamente o a partir de la curva de calibrado.
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Si los valores de turbidez pasasen de 40 UNF, es preferible preparar 
patrones que alcancen ese nivel al realizar la dilución, ya que son menores 
los errores de medida en el primer caso. Si fuese necesaria la dilución, es 
conveniente hacerla con la misma agua filtrada por filtro de 0,2 µm, pues 
la dilución con agua destilada puede provocar la disolución de algunas 
partículas variando el resultado.

Expresión de los resultados

Los resultados se expresarán en unidades nefelométricas de Formacina 
(UNF).

Determinación del pH del agua limpia

El pH o potencial de hidrógeno indica la concentración de iones hidronio en 
la disolución, dando un valor de su acidez o alcalinidad.

Principio

Medida del potencial eléctrico que se crea en la membrana de un 
electrodo de vidrio, que es función de la actividad de los iones hidrógeno 
a ambos lados de la membrana.

Materiales y aparatos

�� pH-metro.
�� Agitador.
�� Material de vidrio.

pH-metro
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Reactivos

�� Solución patrón de ftalato ácido de potasio (C6H4C2O4HK) 0,05 M. 
Secar la sal durante dos horas a 110 ºC. Disolver 10,21 g de la sal 
en agua destilada y diluir a 1.000 ml. Como conservador, añadir 
a la solución patrón 1 ml de cloroformo o un cristal de timol. Esta 
solución tiene un pH de 4,00 en el intervalo de temperatura de 15 
a 30 ºC.

�� Solución patrón de fosfato monopotásico (KH2PO4) 0,025 M y fos-
fato disódico (Na2HPO4) 0,025 M. Secar las dos sales durante dos 
horas a 110 ºC. Disolver 3,44 g de fosfato monopotásico y 3,55 de 
fosfato disódico en agua destilada y diluir a 1.000 ml. Como conser-
vador, añadir 1 ml de cloroformo o un cristal de timol.

�� Esta solución tiene un pH de 6,90 a 15 ºC; de 6,88 a 20 ºC; de 6,86 
a 25 ºC y de 6,85 a 30 ºC.

�� Solución patrón de bórax (Na2B4O7•10H2O) 0,01 M. Disolver 3,81 
g de la sal en agua hasta 1.000 ml. El pH de esta solución es de 
9,22 a 20 ºC.

Procedimiento

1.	Calibrado del pH-metro. En vaso de precipitados, colocar un volu-
men adecuado de la solución patrón de fosfatos (solución patrón 
de ftalato ácido de potasio). Introducir en ella los electrodos y agi-
tar durante un minuto, procediendo a la lectura pasados otros dos 
minutos. El valor del pH obtenido deberá ser el indicado (solución 
patrón de fosfato monopotásico) entre 15 ºC y 30 ºC, corrigiéndo-
se en caso necesario de acuerdo con las instrucciones particulares 
del aparato utilizado. A continuación, y después de conveniente-
mente enjuagados con agua destilada, sumergir los electrodos en 
la solución patrón (Solución patrón de ftalato ácido de potasio). 
	Nota: Si el valor del pH obtenido no corresponde al teórico de la 
solución, habrá que corregirlo como en el caso anterior.

2.	Determinación. Calibrado pH-metro medir el pH de las muestras 
operando igual que para las soluciones patrón. Las muestras de-
berán estar a una temperatura lo más próxima a aquella en que 
se calibró el pH-metro. Si en alguna muestra el pH alcanza un 
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valor superior a 8,30, deberá repetirse la determinación, previo 
calibrado del pH-metro con solución patrón de bórax (solución 
patrón de bórax).

Determinación del residuo seco a 110 ºC del agua limpia

Principio

Se considera residuo seco al peso de las sustancias sólidas desecadas 
obtenidas por evaporación de un volumen de agua previamente filtrada a 
través de una membrana de 0,45 micrómetros.

Material y aparatos

�� Cápsula de platino, porcelana y teflón.
�� Baño de agua.
�� Estufa de desecación regulable a 100 ºC.

Procedimiento

Tarar la cápsula previamente desecada a 110 ºC. Evaporar en baño 
de agua hasta sequedad un volumen adecuado de muestra exactamente 
medido de tal forma que se obtenga un residuo cuyo peso no sea inferior 

Estufa de desecación regulable a 100 ºC
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a 50 mg. A continuación, desecar el residuo en la estufa a 110 ºC durante 
veinticinco horas. Dejar enfriar en el desecador y pesar.

Cálculos

La expresión del resultado de la medición del residuo seco se hará en 
mg/litro y se comparará el peso de la cápsula con residuo y el de la cápsula 
vacía.

Residuo seco en mg/litro = (p’- p) 1000
v

Siendo:

�� p = Peso, en mg, de la cápsula vacía.
�� p’ = Peso, en mg, de la cápsula conteniendo el residuo. 
�� V = Volumen, en ml, del agua evaporada.

Determinación de la conductividad eléctrica del agua limpia

Principio

Mediante un puente de Wheatstone y una célula de conductividad 
apropiada se determina la conductividad eléctrica por comparación a la 
misma temperatura de la muestra y de una solución valorada de cloruro de 
potasio, refiriendo el resultado a 20 ºC.

Material y aparatos

�� Conductímetro.
�� Célula de conductividad específica.
�� Termómetro de 0 a 50 ºC graduado en 0,1 ºC.
�� Equipo termostático capaz de mantener una temperatura constante 
de 20 ºC.
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Reactivos

�� Solución patrón de cloruro de potasio 0,01 M. Esta solución tiene 
conductividad de 127 µS/cm a 20 ºC. De la siguiente tabla pueden 
elegirse otras soluciones patrones:

Concentración Conductividad 
eléctrica µS/cm

1 x 10-4 13,44

5 x 10-4 66,46

1 x 10-3 132,20

5 x 10-3 644,80

1 x 10-2 21271,00

2 x 10-2 2488,00

5 x 10-2 5996,00

1 x 10-1 11600,00

2 x 10-1 22320,00

Calibrado

Verificar periódicamente la constante de la célula de medida, siguien-
do las instrucciones del fabricante y utilizando los reactivos de solución 
patrón de cloruro de potasio 0,01 M.

Procedimiento

Medir la conductividad de la muestra a 20 ºC ± 1 ºC.
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Exposición de los resultados

La conductividad se expresa en micro Siemens por centímetro (µS/cm) 
a 20 ºC.

Prueba de conductividad

	 Aplicación práctica

Acaba de incorporarse al laboratorio y se encuentra con una cápsula con un precipi-
tado y una codificación (GE-2011-109). Al consultar el parte de trabajo, observa que la 
muestra (GE-2011-109) es agua limpia a la que se tiene que realizar una determinación 
de residuo seco, por lo que se dispone a finalizar el ensayo.

Encuentra las anotaciones de su compañero y lee:

\\ Capsula Vacía: 1650 mg.
\\ Volumen: 0,1 l.
\\ Finalice el ensayo y el resultado final.

Continúa en página siguiente >>
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Determinación de la concentración (mg/l) de calcio en agua limpia

La dureza del agua viene dada por la concentración de sales de magnesio y, 
sobre todo, de calcio, y debe ser controlada por los daños que suelen producir 
a los equipos.

Principio

Determinación por volumetría complexométrica con EDTA a pH 12-13 
en presencia de ácido calconcarboxílico como indicador.

Material y aparatos

El de uso corriente en técnicas volumétricas.

SOLUCIÓN

Los datos necesarios para la determinación de residuo seco son los siguientes:

\\ p = Peso, en mg, de la cápsula vacía: 1650 mg.
\\ p’ = Peso, en mg, de la cápsula conteniendo el residuo. 
\\ V = Volumen, en ml, del agua evaporada: 0,1 l.

Se debe pesar la cápsula vacía y anotar el peso en mg, tras lo cual se aplicará la fórmula 
de residuo seco con los datos obtenidos.

Residuo seco en mg/litro = (p’- p) 1000
v

<< Viene de página anterior
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Reactivos

Los reactivos utilizados serán EDTA, hidróxido de sodio y un indicador 
apropiado.

�� Solución de EDTA 0,01 M. Disolver 3,723 g de la sal disódica di-
hidratada del ácido etilendiaminotetraacético y diluir a un litro con 
agua destilada.

�� Solución de hidróxido de sodio 1 N.
�� Indicador sólido que se obtiene mezclando y pulverizando en morte-
ro 400 mg de ácido calconcarboxílico y 100 g de cloruro de sodio.

Procedimiento

A 50 ml de muestra se añaden 2 ml de solución (solución de hidróxido 
de sodio 1 N) o un volumen suficiente para tener un pH de 12-13, una 
punta de espátula de indicador sólido y se valora con solución (Solución 
de EDTA 0,01 M) hasta viraje de rosa asalmonado a azul turquesa.

Si la muestra original presenta una alcalinidad superior a 300 mg de 
carbonato de calcio por litro se deberá añadir a una muestra de 50 ml la 
misma cantidad de ácido que el empleado en la determinación de la alca-
linidad más de 1 ml. Hervir durante tres minutos.

O O

O O

O O

O O

C C

C C

CH2 CH2

CH2
CH2

CH2 CH2N N

EDTA
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Cálculos

El contenido en calcio, expresado en mg/litro, vendrá dado por la si-
guiente fórmula:

mg Ca/litro = 8,016 v

Siendo:

�� V = Volumen, en ml, de EDTA 0,01 M (9.3.1) consumidos.

Determinación de la concentración (mg/l) de magnesio en agua limpia

Principio

Determinación por volumetría complexométrica con EDTA a pH 10 y en 
presencia de negro de eriocromo T como indicador.

Si existe calcio en la muestra, este ion reacciona con el EDTA de ma-
nera idéntica al magnesio; por consiguiente, para el cálculo de la concen-
tración de magnesio debe deducirse del volumen de reactivo consumido el 
correspondiente al calcio.

	 Sabía que...

Durante la II Guerra Mundial, el magnesio era un componente fundamental de las bombas. 
El desarrollo de estas armas introdujo un método para extraer magnesio del agua del mar. 
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Material y aparatos

El de uso corriente en técnicas volumétricas.

Reactivos

�� Solución de EDTA 0,01 M. Disolver 3,723 gramos de la sal disódica 
dihidratada del ácido etilendiaminotetraacético y diluir a un litro con 
agua destilada.

�� Solución reguladora de pH 10. Disolver 67,5 gramos de cloruro de 
amonio en 570 mililitros de amoníaco concentrado; añadir cinco 
gramos de sal magnésica del ácido etilendiaminoatetraacético y en-
rasar a un litro.

�� Indicador negro de eriocromo T. Disolver 0,2 gramos del indicador 
en 15 ml de trietanolamina y 5 ml de alcohol etílico absoluto. Esta 
solución es estable unos seis meses.

Procedimiento

A 50 ml de la muestra se añaden 2 ml de solución reguladora (solución 
reguladora de pH 10) y dos o tres gotas de indicador (indicador negro de 
eriocromo T) y se valora con EDTA 0,01 M hasta que el color rojo vira a 
color azul.

Cálculos

El contenido de magnesio expresado en mg por litro vendrá dado por 
la siguiente fórmula:

mg Mg/litro = (v´- v) 4,864
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Siendo:

V = Volumen, en ml, de EDTA 0,01 M consumidos en la valoración del 
calcio según método anterior.

V’ = Volumen, en ml, de EDTA 0,01 M consumidos.

Determinación de la concentración (mg/l) de sodio en agua limpia

Principio

El sodio se determina por fotometría de llama previa adición de litio 
cloruro para evitar la ionización parcial de los metales en la llama.

Material y aparatos

�� Espectrofotómetro de absorción atómica.
�� Material de uso normal en laboratorio.

Espectrofotómetro de absorción atómica
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Reactivos

�� Sodio solución patrón Na = 1,000 ± 0,002 g/l o preparar disolvien-
do 2,542 g de sodio cloruro (NaCl) en un litro de gua.

�� Solución de litio cloruro: disolver 37,3 g de litio cloruro en 100 ml 
de agua 

�� Soluciones de potasio de 0; 1; 2; 3 y 5 mg/l preparadas a partir de 
la solución de sodio, previa adición de la cantidad necesaria de litio 
cloruro para que el litio se encuentre en una proporción de aproxi-
madamente 2.000 mg/l.

Procedimiento

Tomar 1 ml de la muestra y llevar a 100 ml con gua (previa adición de 
la cantidad necesaria de litio cloruro para que el litio se encuentre en una 
proporción de aproximadamente 2.000 mg/l), leyéndose en fotometría de 
llama frente a las soluciones de referencia a 589 nm.

Cálculos

El contenido de sodio se calcula a partir del valor obtenido en el es-
pectrofotómetro por comparación con la curva patrón, teniendo en cuenta 
la dilución efectuada. Los resultados se expresan en mg de sodio/l de la 
muestra.

Observaciones

�� Puede utilizarse una solución de 40 g/l de cloruro de cesio en lugar 
de cloruro de litio, siendo en este caso la concentración adecuada 
de cloruro de cesio en las disoluciones de la muestra y patrones 
entre 0,1 y 0,4%.

�� Efectuar las diluciones necesarias para que la muestra esté en el 
rango de la curva.
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Determinación de la concentración (mg/l) de potasio en agua limpia

Principio

El potasio se determina por fotometría de llama previa adición de litio 
cloruro para evitar la ionización parcial de los metales en la llama.

Material y aparatos

�� Espectrofotómetro de absorción atómica.
�� Material de uso normal en laboratorio.

Reactivos

�� Potasio solución patrón preparar disolviendo 1,907 g de potasio clo-
ruro en un litro de agua.

�� Solución de litio cloruro: disolver 37,3 g de litio cloruro en 100 ml 
de agua.

Soluciones de Potasio de 0; 1; 2; 3; 5 y 7 mg/l preparadas a partir de 
la solución de potasio, previa adición de la cantidad necesaria de litio clo-
ruro para que el litio se encuentre en una proporción de aproximadamente 
2.000 mg/l.

Procedimiento

Tomar 1 ml de la muestra y llevar a 200 ml con agua (previa adición de 
la cantidad necesaria de litio cloruro para que el litio se encuentre en una 

	 Sabía que...

El potasio fue descubierto por Davy en 1807, siendo el primer metal aislado por electrólisis.
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proporción de aproximadamente 2.000 mg/l), leyéndose en fotometría de 
llama frente a las soluciones de referencia a 766-770 nm.

Cálculos

El contenido de potasio se calcula a partir del valor obtenido en el es-
pectrofotómetro por comparación con la curva patrón, teniendo en cuenta 
la dilución efectuada. Los resultados se expresan en mg de potasio / 100 ml 
de la muestra.

Observaciones

Puede utilizarse una solución de 40 g/l de cloruro de cesio en lugar de 
cloruro de litio, siendo en este caso la concentración adecuada de cloruro 
de cesio en las disoluciones de la muestra y patrones entre 0,1-0,4%.

	 Aplicación práctica

El responsable de compras llama a los trabajadores a su despacho, pues acaba de 
recibir los presupuestos del material de vidrio solicitado. Les pregunta la razón por 
la que unos equipos de vidrio son mucho más caros que otros. Responda de manera 
justificada a la cuestión planteada por el responsable de compras.

SOLUCIÓN

Los equipos de vidrio más caros serán aquellos que han sido sometidos a calibración; es 
decir, si se solicita un matraz de 1 litro, la calibración asegura que, en el interior de dicho 
matraz, el volumen de líquido hasta la señal será de un litro exactamente.



112 |

Toma de muestras y análisis in-situ

Determinación de la concentración (mg/l) de cloruros en agua limpia

Principio

Precipitación de los aniones cloruros por adición de una solución valo-
rada de nitrato de plata en presencia de un indicador.

Material y aparatos

Material de uso corriente en el laboratorio.

Reactivos

�� Solución de nitrato de plata 0,1 N valorada frente a cloruro de sodio. 
Disolver 16,99 g de nitrato de plata en agua y diluir hasta un litro. 
Almacenar la solución en un frasco color topacio para protegerla de 
la luz.

�� Solución al 5% de cromato de potasio. Disolver 5 g de cromato de 
potasio en 50 ml de agua y añadir nitrato de plata 0,1 N, gota a 
gota, hasta que se forme un precipitado rojo permanente. Filtrar y 
diluir hasta 100 ml.

 Procedimiento

Llevar la muestra a pH 7 y añadir unas gotas de la solución (solución al 
5% de cromato de potasio). Valorar, agitando enérgicamente con el reacti-
vo (solución de nitrato de plata 0,1 N), hasta que aparezca el primer color 
pardo-rojizo permanente. Hacer un ensayo en blanco.

Cálculos

Cloruros en mg/litro = 3,55 x 1000 
v - v´

v´´

Siendo:
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�� V = Volumen, en ml, de la solución de nitrato de plata 0,1 N, utili-
zados en la valoración de la solución problema.

�� V’ = Volumen, en ml, de la solución de nitrato de plata 0,1 N, utili-
zados en la valoración en blanco.

�� V’’ = Volumen, en ml, de la muestra.

Determinación de la concentración (mg/l) de bicarbonatos en agua limpia

Procedimiento

1.	Colocar 5 ml de  muestra de agua en un matraz Erlenmeyer de 
125 ml. 

2.	Agregar tres gotas de indicador fenolftaleína al 0.25% 
3.	Si aparece un color rosa, titular con HCl 0.01N hasta un vire inco-

loro; si no aparece el color rosa, reportar carbonatos igual a cero. 
4.	Calcular CO3-2.
5.	Agregar tres gotas de azul de bromo fenol 0.04% al mismo matraz, 

apareciendo un color azul. Continuar titulando con HCl 0.01N 
hasta la aparición de un color verde.

6.	Calcular HCO3
-.

meq/l de HCO3
- = (T - 2V) x N x 1000

ml. de muestra

Donde: 

~~ T = ml. de HCl  gastado en las dos titulaciones.
~~ V = ml. gastados en la primera titulación.  
~~ N = Normalidad del HCl.

0 4 7 8,3 10 14

H2CO3 HCO3– CO3= OH–

Tabla de pH y colores
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Determinación de la concentración (mg/l) de sulfatos en agua limpia

Principio

Precipitación del anión sulfato al estado de sulfato de bario mediante 
la adición de cloruro de bario en medio ácido y posterior determinación 
gravimétrica.

Material y aparatos

�� Crisol de platino o porcelana.
�� Horno capaz de alcanzar una temperatura de 1.000 ºC.

Reactivos

�� Solución de cloruro de bario al 10% (p/v).
�� Solución de ácido clorhídrico al 10% (v/v).
�� Solución de nitrato de plata, aproximadamente, 0,1 N.

Procedimiento

Tomar, en vaso de 500 ml, de 100 a 250 ml de agua, según el conteni-
do previsible de sulfatos, completándolo a 250 ml si es necesario. Añadir 

Horno Mufla capaz de alcanzar los 1.000 ºC
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10 ml de ácido clorhídrico al 10%. Filtrar por membrana de 0,45 µm. 
Llevar el liquido a ebullición y agregar poco a poco y agitando 10 ml de la 
solución caliente de cloruro de bario.

Mantener en ebullición durante unos cinco minutos. Pasar a baño 
de vapor y mantener en digestión durante unas tres horas. Dejar enfriar 
y filtrar por papel de poro fino y de cenizas conocidas, recogiendo el  
precipitado.

Lavar con agua destilada caliente hasta que las aguas de lavado no 
acusen reacción de cloruros con la solución de nitrato de plata. Colocar 
el papel de filtro con el precipitado en un crisol de porcelana o platino, 
previamente tarado, incinerar procurando que no se inflame el papel y 
calcinar posteriormente a 800 ºC durante una hora. Dejar enfriar en un 
desecador y pesar.

Cálculo

Sulfatos en mg/litro = 0,4115 · P
v

 x 1000

Siendo:

�� P = Peso, en mg, del precipitado de sulfato de bario. 
�� V = Volumen, en ml, de la muestra.

Determinación de la concentración (mg/l) de nitratos en agua limpia

Principio

Absorción de la radiación ultravioleta por el ion nitrato.
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Material y aparatos

�� Espectrofotómetro apto para lecturas a 220 y 275 nm.
�� Matraz aforado de 50 ml.
�� Pipeta graduada de 25 ml.

Reactivos

�� Agua ultrapura para preparación de reactivos.
�� Solución patrón de nitrato. Disolver 0,7218 g de nitrato potásico en 
agua y diluir a un litro. Esta solución contiene 100 mg de N por litro 
(solución A).

�� Diluir 100 ml de la solución A en 1000 ml con agua, 1 ml contiene 
10 microgramos de N o 44,3 microgramos de NO3.

�� Solución de ácido clorhídrico 1 N.
�� Suspensión de hidróxido de aluminio. Disolver 125 g de alumbre 
de potasio [KI (SO4) 2 · 12 H2O] en un litro de agua. Calentar a 
60 ºC y añadir 55 ml de amoniaco concentrado, lentamente y con 
agitación. Después de dejar la mezcla en reposo por espacio de una 
hora llevarla a un vaso de dos litros y lavar el precipitado por sucesi-
vas adiciones y decantaciones con agua hasta la eliminación de los 
iones cloruro, nitrato, nitrito y amonio. Finalmente, después de la 
sedimentación, decantar tanto líquido como sea posible, reservando 
solamente la suspensión concentrada.

	 Sabía que...

La ingesta de aguas contaminadas con nitratos causa la Metahemoglobinemia, también 
llamada enfermedad de los niños azules, pues causa una distribución defectuosa del oxígeno 
en la sangre, que causa que los enfermos adquieran una tonalidad azulada.
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Procedimiento

�� Preparación de la muestra. Si presenta turbidez o color, añadir 4 ml 
de la suspensión de hidróxido alumínico a cada 100 ml de muestra 
en un Erlenmeyer. Agitar y dejar sedimentar durante cinco minutos. 
Pasar a través de un filtro de membrana de 0,45 micrómetros pre-
viamente lavado con 200 ml de agua ultra pura. 

	 A 50 ml de la muestra clarificada, añadir 1 ml de solución de ácido 
clorhídrico 1 N y agitar.

�� Construcción de la curva patrón. Tomar partes alícuotas de la solu-
ción patrón de nitrato. La concentración estará comprendida entre 
0 y 30 mg/litro de NO3.

�� Determinación. Leer en el espectrofotómetro las absorbancias a 
220 nm y a 275 nm. El valor cero de absorbancia o 100 de transmitan-
cia se obtiene con agua ultrapura sometida al mismo procedimiento.

Cálculos

Restar la lectura a 275 nm multiplicada por dos de la lectura a 220 nm 
para obtener la absorbancia debida al ion nitrato.

Calcular el contenido en nitratos mediante comparación con la corres-
pondiente curva patrón, teniendo en cuenta el factor de dilución.

3.8.	Ensayos de aguas residuales

El control de las aguas residuales es fundamental en las sociedades moder-
nas debido a la estricta legislación vigente en materia de vertidos.

Determinación de residuos sólidos en aguas residuales

Procedimiento

1.	Llenar un cono de Imhoff con la muestra bien homogeneizada hasta 
un volumen de 1 litro.

2.	Dejar sedimentar durante 45 minutos.
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3.	Remover suavemente las paredes del cono con una varilla.
4.	Dejar en reposo durante 15 minutos.
5.	Registrar el volumen de sólidos sedimentados en la parte inferior del 

cono. 
6.	Expresar la determinación en mililitros de partículas sedimentadas 

por litro de muestra.

Determinación de la demanda bioquímica de oxígeno (dbo) en aguas residuales

Principio

La demanda bioquímica de oxígeno (DBO) y la presencia de oxígeno de 
aguas residuales para su degradación biológica indica el grado de conta-
minación de una muestra de agua residual por materia orgánica degrada-
ble por oxidación biológica.

Normalmente se mide la DBO5, pues la lectura de los datos se hace 
transcurridos cinco días del inicio del ensayo.

Procedimiento

1.	Introducir un imán agitador en el interior del biómetro.
2.	Añadir veinte gotas de la disolución de alliltiourea por litro de 

muestra a modo de inhibidor de la nitrificación.
3.	Añadir dos perlas de OHNa en la cápsula diseñada para tal efecto.
4.	Añadir un volumen medido de muestra en el biómetro. El volumen 

a utilizar depende del rango de DBO esperado, y estará en las 
instrucciones de uso del biómetro.

5.	Cuando la muestra esté estable y no se observen burbujas de aire, 
colocar la cápsula conteniendo OHNa en la parte superior del 
biómetro. 

6.	Cerrar el biómetro y poner  la lectura a cero.
7.	Introducir el biómetro en cámara a 25 ºC y encender el agitador 

magnético, manteniendo la agitación constante y suave durante 
todo el proceso.
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8.	A los cinco días se realiza la lectura. La DBO5 final del agua ana-
lizada, expresada en mg de O2 por litro de muestra, será la lectura 
obtenida en el biómetro multiplicada por el factor de dilución del 
ensayo. 

Determinación de la demanda química de oxígeno en aguas residuales

Principio

La demanda química de oxígeno (DQO) y la presencia de oxígeno de 
aguas residuales para su degradación química indican las cantidades de 
las materias oxidables presentes en el agua, tanto orgánicas como inor-
gánicas.

Procedimiento

1.	Encender la placa calefactora.
2.	Pesar 0,44 g de HgSO4 en matraz para reflujo de 100 ml e intro-

ducir bolitas de vidrio en el interior para promover la ebullición.
3.	Añadir 20 ml de muestra de agua residual.
4.	Agregar poco a poco 30 ml de solución de sulfato de plata en 

ácido sulfúrico.

Biómetro
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5.	Adicionar 12,5 ml de solución de dicromato potásico 0,25 N.
6.	Se coloca sobre el matraz un condensador de reflujo y se deja el 

equipo funcionando durante dos horas.
7.	Pasado este tiempo, el equipo se deja enfriar.
8.	La muestra oxidada se diluye hasta 75 ml con agua destilada y se 

deja enfriar hasta temperatura ambiente.
9.	Añadir cinco gotas del indicador ferroína.

10.	Valorar el exceso de dicromato con la sal de Mohr.
11.	Cuando el color varía bruscamente de azul verdoso a pardo rojizo, 

se dará por finalizada la valoración.
12.	Esta técnica es válida  para muestras que tengan una DQO entre 

50 y 800 mg/l. En caso de concentraciones mayores, se trabajará 
con disoluciones intermedias; y para concentraciones menores, se 
utilizarán otras técnicas.

Cálculos

DQO (mg de oxígeno/litro) = [(A-B) x N x 8000]/ Volumen (ml) de 
muestra.

A = Volumen (ml) de sal de Mohr gastado en el blanco.

B = Volumen (ml) de sal de Mohr gastado en la muestra.

N = Normalidad de la sal de Mohr.

Determinación de la acidez en aguas residuales

Procedimiento

1.	Calibrar el electrodo con disoluciones patrón de pH conocido.
2.	Colocar la muestra en un agitador magnético y agitar.
3.	Tomar nota del valor del pH cuando la lectura se estabilice.
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Determinación de la alcalinidad en aguas residuales

Fundamento

La alcalinidad residual en el agua viene dada por presencia de carbo-
natos y bicarbonatos, por lo que para determinarla se realizará una titu-
lación de la muestra de agua residual con una muestra valorada con un 
ácido fuerte, mediante dos puntos sucesivos de equivalencia.

Procedimiento 

1.	Colocar 5 ml de muestra de agua en un matraz Erlenmeyer de 
125 ml. 

2.	Agregar tres gotas de indicador fenolftaleína al 0.25% 

Medición del pH en muestra de agua residual

	 Nota

Existe en el mercado una gran cantidad de kits para la medición de la alcalinidad total, 
siendo el rango habitual de trabajo entre 100 y 1000 mg/l (ppm) en CaCO3.
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3.	Si aparece un color rosa, titular con HCl 0.01N hasta un vire inco-
loro; si no aparece el color rosa, reportar carbonatos igual a cero. 

4.	Calcular CO3 =.  
5.	Agregar tres gotas de azul de bromofenol 0.04% al mismo matraz 

apareciendo un color azul. Continuar titulando con HCl 0.01N 
hasta la aparición de un color verde.

6.	Calcular HCO3-.  

Cálculos

meq/l de CO3 =  2V x N x 1000
ml. de muestra

Siendo: 

�� V = ml de HCl gastados.
�� N = Normalidad del HCl usado.

meq/l de HCO3 = (T - 2V) x N x 1000
ml de muestra

Siendo: 

�� T = ml de HCl gastados en las dos titulaciones.
�� V = ml de HCl gastados en la primera titulación.
�� N = Normalidad del HCl.
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Determinación de grasas-aceites en aguas residuales

Fundamento

A la hora de analizar las aguas residuales es de gran utilidad estimar 
las grasas y los aceites presentes, desde el punto de vista normativo, para 
evitar inclumplientos de la ley y las correspondientes sanciones y para 
conocer el grado de dificultad de su pretratamiento antes de ser vertido. 

Procedimiento

1.	Tomar un litro de muestra de agua residual. 
2.	Ajustar el pH de la muestra hasta pH = 2, añadiendo disoluciones 

ácidas concentradas.
3.	Limpiar, secar y pesar los matraces de bola (250 ml) del equipo 

Soxhlet.
4.	Filtrar la muestra acidificada en el embudo Buchner preparado 

aplicando vacío y medir el volumen de la muestra.
5.	Transferir el material filtrante a un cartucho de extracción. Secar 

el cartucho en una estufa a 103 °C – 105 °C durante 30 minutos. 
Tras lo cual colocar en el equipo Soxhlet.

6.	Añadir el volumen adecuado de hexano al matraz de bola previa-
mente y preparar el equipo Soxhlet. Colocar el equipo de extrac-
ción sobre la fuente de calor.

7.	Extraer a una velocidad de 20 ciclos/hora durante un periodo de 
cuatro horas. Una vez terminada la extracción, y en el último ci-

	 Nota

La técnica que se utiliza es muy general y permite determinar ácidos grasos, grasas, aceites 
y cualquier otra sustancia extraíble con hexano. 
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clo, dejar que el solvente quede en el cuerpo de extracción y un 
poco (15 ml) con la grasa en el matraz de bola.

8.	Dejar enfriar durante 15 minutos.
9.	Colocar el matraz de bola con la grasa en el desecador hasta que 

alcance la temperatura ambiente.
10.	Pesar el matraz y determinar la concentración de grasas y aceites 

presentes en la muestra de agua residual.

Equipo Soxhlet

	 Aplicación práctica

Se revisa el plan de mantenimiento anual de los equipos de laboratorio y se observa 
que el viejo pH-metro, desde que llegó el nuevo, no se ha utilizado durante los últimos 
seis meses. Por ello, se comprueba su correcto funcionamiento. Indique cómo llevaría 
a cabo esta comprobación.

SOLUCIÓN

Hay varias posibilidades:

a.	Realizar medidas de disoluciones patrón de pH conocido.
b.	Medir el pH a una disolución con el equipo nuevo y compararla con el valor que se 

obtiene con el equipo antiguo.
c.	Aplicar el procedimiento de calibrado de pH-metros.
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3.9.	Ensayos de otros líquidos

En los laboratorios no solo se analizan muestras de agua, sino que existe 
gran cantidad de líquidos (aceites, derivados del petróleo, etc.) que pueden 
llegar para ser ensayados.

Determinación de la densidad en otros líquidos

Procedimiento

Para calcular la densidad de cualquier líquido se puede aplicar, entre 
otros, el método del Picnómetro.

1.	Pesar el picnómetro vacio y seco (W0).
2.	Llenar completamente, incluido el capilar, con el líquido cuya 

densidad se quiere conocer.
3.	Anotar el volumen del líquido (Vl).
4.	Pesar el picnómetro lleno (W1).

El cálculo de la densidad será:

�� Densidad del liquido = [(W1) - (W0)] / (Vl)

Picnómetro listo 
para ser pesado
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Determinación de la viscosidad en otros líquidos

Procedimiento

Utilización de técnicas instrumentales: viscosímetro.

Determinación del color en otros líquidos

Procedimiento

Utilización de técnicas instrumentales: colorímetro.

Viscosímetro

Colorímetro
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Determinación de la humedad en otros líquidos

1.	Tomar una cápsula, desecarla en la estufa a 105 ºC y enfriarla en el 
desecador.

2.	Pesar 10 g ± 0,001 g de muestra.
3.	Colocar la cápsula con la muestra pesada en la estufa a 105 ºC du-

rante 30 minutos.
4.	Transcurrido este tiempo, sacarla e introducirla en el desecador hasta 

que se enfríe, tras lo cual pesarla.
5.	Repetir el proceso hasta que la diferencia entre ambas pesadas no 

exceda el 0,05%.

Cálculo

El contenido de humedad se expresará en porcentaje.

Determinación de la corrosión en otros líquidos

Procedimiento

El procedimiento de evaluación del índice de corrosión de un líquido se 
realiza en base a su comportamiento en contacto con láminas de cobre; las 
cuales, transcurrido el tiempo de test, son comparados con los patrones.

Equipo para la determinación de corrosión en cobre
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Determinación de la conductividad en otros líquidos

Procedimiento

La medida de la conductividad eléctrica en líquidos distintos del agua 
se lleva a cabo con conductímetros especiales, pero de funcionamiento y 
comportamiento equivalente a los ya vistos.

Es el caso del medidor de tangente de delta.

Valores de conductividad a temperatura ambiente en función del uso: 

�� Aceite nuevo (calidad de laboratorio) ≤ 0.05 pS/m. 
�� Aceite nuevo (calidad industrial) 0.05...0.1 pS/m. 
�� Aceite con poco uso en buen estado 0.1...1.0 pS/m. 

Patrón de colores para la determinación de corrosión en cobre.

Medidor de tangente delta
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�� Aceite con uso medio en condición aceptable 1.0...5.0 pS/m. 
�� Aceite muy usado en malas condiciones > 5.0 pS/m. 

Determinación del poder calorífico en otros líquidos

La determinación del poder calorimétrico se realiza utilizando un caloríme-
tro de bomba calibrado.

3.10.	Ensayos de gases

En la industria química, las emisiones de gases a la atmósfera son habi-
tuales; por ello, se deben conocer las técnicas de análisis más importantes de 
sustancias en este estado. 

Determinación de la densidad de un gas

La determinación de la densidad de los 
gases puede hacerse con métodos tradicio-
nales, mediante diferencia de pesada o por 
métodos instrumentales, usando densímetros 
de gases.

Bomba calorimétrica adiabática

Densímetro de gases
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Determinación de la gravedad específica de un gas

La gravedad específica de un gas es la relación entre su densidad y la den-
sidad del aire, siendo muy útil para conocer la composición de un gas desco-
nocido, pues es proporcional a su peso molecular.

Conocido el peso molecular del gas, se dividirá entre el peso molecular del 
aire (28,966), con lo que se obtendrá el valor de la gravedad específica del 
gas.

Determinación de la humedad de un gas

La determinación de la humedad presente en un gas se realizará con mé-
todos instrumentales.

	 Nota

La gravedad específica de un gas también es conocida como densidad relativa.  

Medidor de humedad y de 
punto de rocío
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Determinación de la concentración de oxígeno y de otros gases en una muestra 
de gas

La determinación de la concentración de oxígeno o de cualquier otro gas 
se lleva acabo utilizando analizadores de gases. En la actualidad, el mercado 
ofrece una amplia oferta en función de las necesidades. 

Determinación del color-opacidad de un gas

La medición del color-opacidad de un gas sigue la misma línea que en el 
caso de los líquidos; se utilizan colorímetros y el haz de luz pasa a través del 
recipiente transparente que contiene a la muestra.

Equipo para la determinación de la concentración de gases

	 Nota

Algunos analizadores de gases son capaces de medir hasta 60 tipos diferentes.  
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Determinación del poder calorífico de un gas

La medición del poder calorífico de un gas se realizará siempre con medios 
instrumentales, dado el riesgo que la prueba implica.

Los equipos que se utilizarán serán los medidores calorimétricos.

Medidor de opacidad

Medidor calorimétrico

	 Sabía que...

El argón se utiliza en la industria para evitar reacciones químicas indeseadas.
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3.11.	Ensayos de sólidos

La medición de determinadas características en los sólidos, como pueda ser 
el color, la granulometría o la humedad, entre otros, es aplicada en la actua-
lidad en muchísimos laboratorios del mundo dentro de los ensayos rutinarios.

Determinación del color de un sólido

La medición del color en un sólido se realiza mediante colorímetros, siendo 
la metodología de trabajo la vista anteriormente para los líquidos.

Determinación de la granulometría de un sólido

Para medir la granulometría de un sólido, por ejemplo áridos, se utilizarán 
series de tamices diámetro de paso característico, de manera que de la mues-
tra total se irán reteniendo diferentes cantidades en los distintos tamices.

Al finalizar el ensayo, se registra el porcentaje en peso de muestra recogido 
en cada tamiz.

Espectrofotómetro 
colorímetro portátil
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Determinación de la humedad en un sólido 

La determinación de la humedad de un sólido se realiza por gravimetría. Se 
pesa una cantidad determinada de muestra, la cual a continuación se intro-
duce en una estufa a 105 ºC durante 24 horas. Seguidamente se deja enfriar, 
tras lo cual se pesa. La diferencia de peso corresponde a la humedad perdida.

Otros

A parte de los ensayos que se han visto, existen muchos otros:

■■ Medición de la plasticidad.
■■ Contenidos en determinados compuestos o elementos químicos (mercu-
rio, metales pesados, etc.).

■■ Medición de índices de radioactividad.
■■ Presión de hinchamiento.
■■ Índice de Lambe.

Estufa Balanza

Tamices Tamizadora

EQUIPO DE LABORATORIO
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4.	Control de procesos mediante la técnica de análisis online

La automatización parcial o total del proceso analítico tiene como primera 
consecuencia la reducción de la intervención humana en los procesos, así 
como la reducción de tiempos, de errores y de accidentes.

La automatización alcanza las tres etapas principales del proceso analítico:

1.	La toma de muestras.
2.	La instrumentación analítica.
3.	El tratamiento de datos. 

La automatización ha traído una serie de alternativas como son:

1.	Uso de robots.
2.	Sensores.
3.	Técnicas continúas de separación.
4.	Sistemas de screening.
5.	Analizadores de procesos.
6.	Módulos de tratamiento multimuestra.

4.1.	Descripción de la técnica online. Su importancia para el control de 
procesos

Los sistemas automatizados comunicados en línea a un equipo implican la 
desaparición del operador durante el proceso.

	 Nota

Todas estas técnicas y muchas más son aplicables a los sólidos, en especial a los suelos.
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Son muchas las variables que se deben tener en cuenta, por ejemplo el 
sistema de introducción de alícuotas en el instrumento. La introducción puede 
ser continua (espectrómetros de absorción atómica de llama, plasmas acopla-
dos por inducción), discontinuos (espectrómetros de absorción atómica con 
atomización electrotérmica, cromatógrafos) o transformables en continuos (es-
pectrofotómetros, espectrofluorímetros). 

Entre la muestra y el instrumento está la llamada interfase, cuya compleji-
dad dependerá principalmente del equipo al que se conecte.

Los métodos online son aplicables a las tres etapas principales de la medi-
da química, es decir:

	 Nota

En el caso de los espectrofotómetros, la toma de muestra y el equipo se conectan en línea 
gracias a la sustitución de las cubetas por células de flujo, las cuales disponen de un par 
de conexiones que sirven para que el flujo entre y salga respectivamente.

Células de flujo
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1.	La preparación de la muestra para la determinación.
2.	La determinación propiamente dicha, que implica técnicas instru-

mentales.
3.	La transcripción y el análisis de los resultados obtenidos.

Todas ellas podrán realizarse por técnicas online, es decir, estar conectadas 
directamente al detector.

4.2.	Ejemplos  de análisis online más habituales: densidad, viscosidad, 
color y composición química

Dentro de los controles analíticos más usuales destacan la determinación 
de densidades, viscosidad, color o composición química. Todos van a tener la 
misma estructura, es decir:

1.	Dispositivo encargado de tomar una alícuota de muestra.
2.	Dispositivo para añadirle los reactivos necesarios.
3.	Eventualmente, se pueden encontrar equipos intermedios que se res-

ponsabilicen de la eliminación de interferencias.
4.	Una válvula de inyección se encargará de introducir en el sistema un 

volumen exacto de muestra.
5.	Zona de mezclado de la alícuota de muestra y de los reactivos.
6.	Equipo medidor especifico de densidad (picnómetro de helio, senso-

res de densidad), de viscosidad (viscosímetros online), de color (sen-
sores de color), de composición química (detector de diodos en fila).

Sensor de densidad y 
sensor de viscosidad
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La estructura básica de los dispositivos online es común, siendo su carac-
terística diferenciadora el sensor utilizado; por ello, se va a ver un ejemplo del 
caso más complicado, que es el análisis online de composición química.

Determinación espectrofotométrica de monosacáridos y oligosacáridos en 
muestras de alimentos de alto contenido en azúcar

Sea una muestra de zumo, mermelada, jarabe o miel, como se quiere medir 
los monosacáridos y los oligosacáridos presentes en la producción, y sabiendo 
que los monosacáridos presentan bandas de absorción a 400 nm y los oligo-
sacáridos a 540 nm cuando son derivatizadas con metilamina, se instalará un 
espectrofotómetro UV-Visible para el control de producción.

Un sistema de aspersión tomará una alícuota de muestra en la línea de 
producción, la cual, tras ser diluida en NaOH 0,25 M, se introduce automá-
ticamente de carbón activo a fin de decolorar la muestra y así evitar posibles 
interferencias en la medición con el espectrofotómetro.

Con la ayuda de una válvula de inyección se toman 25 microlitros  
(0,025 ml) de muestra, los cuales se introducirán en una corriente de metila-
mina al 0,25% (peso/volumen).

Dispositivo de ánalisis online de composición química

METILAMINA
NaOH

CARBÓN 
ACTIVO 200 μL

VI

D

85º C 0º C DETECTOR 
DE DIODOS 

EN FILA

400 μm
540 μm

MUESTRA
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La mezcla, primero, circula a través de un baño de aceite a 85 ºC para ase-
gurar la derivatización y, a continuación, por otro a 0 ºC para evitar la llegada 
de burbujas al detector. Para finalizar la muestra tratada llega al detector de 
diodos en fila, donde se lleva a cabo la medición.

4.3.	Descripción básica de los equipos utilizados en los análisis online: 
ubicación en planta, control y vigilancia, mantenimiento

Los sistemas de control online se caracterizan por que el analizador está 
situado en continuo en relación a la línea de producción y con un automuestra-
dor se consigue que las medidas se realicen en tiempo real.

Estos sistemas integrados de toma de muestra automáticos y analizados 
tienen un precio muy superior que el propio equipo utilizado para la monitori-
zación, siendo su mantenimiento (limpieza de sistemas de extracción y circu-
lación, muestreadores, etc.) mucho más frecuente.

	 Nota

La metilamina tiene la función de producir derivados de los azúcares con máximos de 
absorción a longitudes de onda más altas.

	 Nota

Se denomina CLEAN-UP al proceso por el cual la muestra pasa a través de una columna 
de carbón activo.
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La disposición de los equipos es muy importante y, a modo orientativo, se 
debe tener en cuenta:

1.	Evitar recodos, válvulas, bombas y elementos que perturben la línea.
2.	El muestreador se situará en una sección vertical sin perturbaciones.
3.	Las muestras deben distribuirse en función de sus características físi-

cas, es decir, de arriba abajo: gaseosas, líquidas y sólidas.
4.	El muestreador debe situarse en un lugar del sistema donde todos los 

parámetros a medir presenten homogeneidad.

Los materiales de los que están compuestos estos equipos son PVC, acero 
inoxidable y teflón; y las piezas que los componen son válvulas, bombas, me-
didores y reguladores de presión, filtros, material empaquetado en cartuchos, 
etc. 

Todos estos equipos requieren de un control, una vigilancia y un manteni-
miento que deberán planificarse y establecerse en el plan de mantenimiento 
anual de equipos.

	 Nota

Hay que vigilar de manera especial las posibles obstrucciones, la sustitución de piezas 
defectuosas o degradadas por el uso y el control de los sensores, los medidores y los 
equipos de presión.
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5.	Resumen

Los ensayos fisicoquímicos y de calidad son fundamentales para el desarro-
llo de las actividades productivas de la industria.

Son especialmente importantes para el control de la planta química, 
dado el gran número de equipos de distintas características que se pueden  
encontrar.

Sirven para controlar la calidad del producto, verificando que se están cum-
pliendo las especificaciones establecidas por la dirección y por la normativa 
vigente, así como para confirmar que el desarrollo de la actividad no está per-
judicando al medio ambiente ni a los trabajadores.

Ayuda a cerciorar que las condiciones de trabajo son seguras tanto para las 
personas como para las instalaciones.

Los ensayos fisicoquímicos se realizan en base a una normativa establecida 
y de aceptación internacional, como es el caso de las normas API, ASTM, DIN 

	 Aplicación práctica

Tras analizar los resultados del nuevo equipo de muestreo automático, se observa que 
los datos obtenidos no son correctos. Se comprueba que el equipo funciona correcta-
mente. Tras observar los planos de ubicación del muestreador se descubre el problema. 
Indique la posible causa de la incidencia.

SOLUCIÓN

Con la información recogida, lo más lógico es pensar que el equipo de muestreo se ha 
situado en:

1.	Una sección vertical con perturbaciones.
2.	Un lugar del sistema donde los parámetros a medir presentan heterogeneidad.
3.	Cerca de un recodo, válvula, bomba o elemento que perturba la línea.
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o ISO, las cuales recogen con todo lujo de detalle la metodología, los reactivos 
y los equipos necesarios para la realización del ensayo fisicoquímico. Se divi-
den en cinco las situaciones analíticas más habituales:

1.	Ensayos de agua limpia.
2.	Ensayos de aguas residuales.
3.	Ensayos de líquidos distintos al agua.
4.	Ensayos de gases.
5.	Ensayos de sólidos.

Para terminar, se ha revisado el control de procesos mediante la técnica 
online. Se ha tratado la descripción de la técnica, los equipos utilizados y los 
análisis online más habituales.
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1.	 Indique el nombre de los siguientes equipos y su aplicación.

a.	

b.	

c.	

d.	

	 Ejercicios de repaso y autoevaluación
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2.	 Relacione correctamente.

a.	 Determinación de color en agua limpia.
b.	 Solución patrón de ftalato ácido de potasio.
c.	 Determinación de cloruros en agua limpia.
d.	 Determinación de la DBO5.

Solución al 5% de cromato de potasio.
Calibrado de pH-metro.
Biómetro.
Solución concentrada de cloruro de cobalto y cloroplatinato de potasio.

3.	 Complete la siguiente frase:

La demanda bioquímica de oxígeno (DBO) y la presencia de __________ de aguas 
residuales para su __________.

Indica el grado de contaminación de una muestra de agua residual por materia 
__________ degradable por __________ biológica.

4.	 Ordene correctamente los pasos a seguir a la hora de realizar una medida de pH en 
aguas residuales.

a.	 Colocar la muestra en un agitador magnético y agitar. 
b.	 Tomar nota del valor del pH cuando la lectura se estabilice.
c.	 Calibrar el electrodo con disoluciones patrón de pH conocido.

5.	 Rellene correctamente la siguiente tabla.

Prefijo Abreviatura Significado

Giga G

Mega 106

μ 10-6

Nano n

Pico p
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6.	 Corrija esta frase, en caso de ser necesario.

Para preparar el indicador negro de eriocromo T, se deben disolver 15 gramos del in-
dicador en 15 ml de fenolftaleína y 5 ml de alcohol etílico absoluto. Esta solución es 
estable unos quince meses.

7.	 La base del funcionamiento de una torre de destilación es:

a.	 Separación de sustancias por tamices.
b.	 Precipitación de sólidos.
c.	 Separación de sustancias por punto de ebullición.

8.	 Los ensayos organolépticos...

a.	 ... se realizan tanto en aguas limpias como en residuales.
b.	 ... se realizan solo en aguas residuales.
c.	 ... se realizan en aguas limpias y no en aguas residuales.

9.	 La fórmula para el cálculo de la concentración de calcio en agua limpia es:

a.	 mg Ca/litro = 7,016.V.
b.	 mg Ca/litro = 8,016.V.
c.	 mg Ca/litro = 9,016.V.

10.	Los métodos online...

a.	 ... aumentan la necesidad de recursos humanos y el número de errores.
b.	 ... reducen la necesidad de recursos humanos, pero aumentan el número 

de errores.
c.	 ... reducen la necesidad de recursos humanos y el número de errores. 
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1.	Introducción

El objetivo del control analítico en la industria química es la evaluación y la 
inspección de todas las etapas del proceso industrial a fin de asegurar que las 
materias primas cumplen las especificaciones establecidas, que los procesos 
se desarrollan cumpliendo los protocolos implantados por la dirección y que el 
producto final cumplirá su función.

Para ello se deberán estudiar las distintas variables y elementos que parti-
cipan de la actividad de la industria química.

El diseño de la estrategia de muestreo, como se vio anteriormente, y del 
programa analítico, como se verá en este capítulo, asegurará que el control de 
los procesos se lleva a cabo de manera correcta.

Durante este capítulo se desarrollarán los principios fundamentales sobre 
los que se sustenta el diseño del plan de análisis, así como el registro y el tra-
tamiento de los resultados de los ensayos que se realizan más habitualmente 
en la industria química.

Para terminar, se abordarán los registros ambientales y el tratamiento esta-
dístico de los resultados, tan útiles para el análisis de los procesos y la toma 
de decisiones. 

2.	Plan de análisis

El objetivo del plan de análisis es la caracterización y la evaluación del pro-
ceso productivo industrial, así como su control, con el fin de prevenir riesgos 
para el medio ambiente y la salud humana.

Para ello, y en función de los criterios que se deseen evaluar, se establecerá 
un programa en el que se definirán las técnicas analíticas a emplear y los mé-
todos de muestreo y análisis más adecuados para dichas técnicas.
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Los criterios que rigen las características del plan de análisis son las si-
guientes:

■■ Los objetivos del plan, es decir, qué aspectos se desean controlar.
■■ La información sobre el proceso industrial que se posee previamente.
■■ Los equipos humanos y tecnológicos que están a disposición.
■■ Las necesidades de formación que puedan detectarse.
■■ Tiempo del que se dispone para la entrega de los resultados.
■■ Nivel de exactitud en los resultados presentados.

2.1.	Establecimiento de ensayos a realizar

Una vez establecido el objetivo analítico, y utilizando la información que se 
posee, se deberá establecer una estrategia analítica que se basará en:

a.	Concretar los parámetros fisicoquímicos que se desean medir.
b.	Definir los ensayos a realizar.

	 Nota

Toda esta planificación debe quedar registrada en los archivos del laboratorio para que, 
en caso de inspección o de investigación, los responsables puedan justificar las acciones 
realizadas.

	 Nota

Toda esta información unida proporcionará la base necesaria para diseñar un plan de 
análisis coherente con la actividad industrial y suficiente para verificar la producción.
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Los parámetros fisicoquímicos estarán impuestos por el proceso que se de-
sea controlar; por ejemplo, la conductividad del agua, la humedad de un sólido 
o la densidad de un gas. 

La precisión de los ensayos solo vendrá impuesta por el grado de exactitud 
requerida y dependerá, por un lado, del equipo exigido para el cumplimiento 
de la norma y, por otro, de la libertad analítica que la ley dé para el control de 
dicho parámetro.

La definición de los parámetros químicos que se desean analizar se llevará 
a cabo en base a la información previa que se tiene, pudiéndose dar dos situa-
ciones distintas:

1.	No se tiene información suficiente o simplemente no existe; en cuyo 
caso no se dispondrá de valores comparativos con los que relacionar 
los resultados.

2.	Se dispone de información previa, la cual resultará vital para estudiar 
los datos obtenidos.

Lo habitual en la industria química es que la información exista de con-
troles previos, por lo que los resultados obtenidos podrán ser comparados con 
situaciones anteriores.

	 Ejemplo

La medición de la demanda bioquímica de oxígeno en una muestra de agua residual no 
permite ninguna libertad analítica, pues la metodología de ensayo está recogida literalmente 
en la normativa; sin embargo, la medición de cualquier catión en agua de consumo (sodio, 
potasio, etc.) puede realizarse por técnicas analíticas tradicionales o por técnicas analíticas 
instrumentales en función del nivel de exactitud de la medición y de los recursos materiales.
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A la hora de seleccionar los ensayos a realizar, se establecerá una serie de 
criterios:

■■ Estado del analito: sólido, líquido o gaseoso.
■■ Existencia de una norma de referencia. En el caso de que exista una 
normativa (API, ASTM, DIN o ISO) siempre se acudirá a ella, pues son 
reconocidas a nivel internacional.

■■ La exactitud requerida en la medida.
■■ El número de muestras que se desea analizar, pues si se trata de una 
cantidad elevada, gran parte del tiempo se dedicará a operaciones pre-
vias de montaje, calibración de equipos y preparación de soluciones pa-
trón. En el caso de que se trate de pocas muestras, se buscarán técnicas 
que impliquen la reducción de los pasos previos.

■■ Complejidad de la muestra y cantidad de componentes en su matriz.

Una vez recogida esta información, el responsable de laboratorio establece-
rá los ensayos a realizar en función de las necesidades de la empresa y de los 
requisitos legales existentes.

Laboratorio de control fisicoquímico
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2.2.	Especificaciones del control de proceso

La industria química tiene como objetivo la obtención de un producto final, 
el cual debe:

■■ Cumplir las especificaciones establecidas inicialmente por la dirección 
y exigidas por los clientes.

■■ Satisfacer los niveles de calidad impuestos por el mercado.

Estos dos puntos, fundamentales para el desarrollo industrial, solo pueden 
lograrse mediante el absoluto control de las condiciones de trabajo, desde el 
inicio del proceso industrial hasta su finalización.

El control de los procesos industriales tiene como objetivo el estudio de las 
desviaciones que puedan tener lugar en el proceso a lo largo de su desarrollo 
con respecto a las condiciones establecidas inicialmente, las cuales se con-
sideraban adecuadas para la obtención de un producto con las propiedades 
definidas originariamente.

Las ventajas del control del proceso industrial son las siguientes:

■■ Corrección de las desviaciones que puedan surgir con respecto al plan-
teamiento inicial.

■■ Las operaciones del proceso industrial se desarrollarán de manera más 
simple.

■■ El proceso discurrirá en unas condiciones de mayor estabilidad.
■■ Las operaciones del proceso industrial tendrán lugar de manera más 
segura tanto para los trabajadores como para el medio ambiente.

	 Nota

Con frecuencia, el método seleccionado es el resultado de equilibrar economía y exactitud.
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■■ Las limitaciones de los equipos son manejadas de manera exacta, al 
igual las del propio proceso.

■■ Permitirá llegar más rápidamente a las condiciones de trabajo objetivo.
■■ Se conseguirá trabajar mejor y bajo condiciones operativas dispares.
■■ Se podrá mantener el sistema libre de desajustes.
■■ Además de:

�� Reducir el consumo energético.
�� Aumentar los rendimientos.
�� Incrementar la productividad.
�� Asegurar la calidad y el control medioambiental.
�� Facilitar la seguridad de las operaciones.
�� Simplificar la obtención de datos del desarrollo del proceso industrial.

El control de procesos consiste en la entrada de materias primas, su pro-
cesamiento y su posterior control. Los valores de control obtenidos se compa-
rarán con los preestablecidos y se aplicarán medidas correctoras en caso de 
desviaciones.

Dentro de este esquema de trabajo se encuentran una serie de elementos 
de gran utilidad:

■■ Los sensores, los cuales proporcionarán información exacta del desarro-
llo del proceso químico.

■■ Equipos de control. La información recibida por los sensores es analiza-
da y comparada con los valores predeterminados; y en caso de desvia-

	 Nota

El control de procesos en la industria química no es muy diferente del que se podría encontrar 
en cualquier otro sector industrial.
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ción, llevarán a cabo los ajustes necesarios para minimizar o eliminar la 
desviación.

■■ Elementos finales de control y válvulas. Los equipos de control, al detec-
tar una desviación, enviarán una señal a estos equipos para que ajusten 
las condiciones de trabajo y corrijan la situación.

Al elaborar el plan de análisis se deben tener en cuenta las especifica-
ciones del control de procesos para realizar un examen representativo de la  
producción.

2.3.	Establecimiento de la frecuencia de muestreo

Dentro del plan de análisis, el establecimiento de la frecuencia de muestreo 
es muy importante, pues indicará en número de muestras que se van a tener 
que procesar y la cantidad de información que se debe analizar. Esto será útil 
para la planificación del trabajo de laboratorio, dado que se encontrarán unos 
periodos de escasa carga laboral y otros de elevada carga de trabajo.

La frecuencia de muestreo vendrá impuesta por la normativa vigente y, 
en caso de que este aspecto no se recoja, se podrá establecer por la propia 
empresa.

	 Sabía que...

Los tipos de control utilizados en los procesos industriales son:

\\ Sistemas de realimentación. (Feed-back).
\\ Sistema selectivo (Over-Ride). 
\\ Sistema anticipativo (Feed-Forward).
\\ Sistema en cascada (Cascade).
\\ Control de restricciones (Constraint Control).
\\ Control del modelo de referencia (Model Reference Control).
\\ Optimización de unidades.
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Autocontrol

Análisis de control

�� A la salida de la estación de tratamiento de agua potable (ETAP):

~~ Mínimo, una muestra al año para volúmenes de agua tratada por 
día menores de 100 m3.

~~ Mínimo, dos muestras al año para volúmenes de agua tratada por 
día entre 100 m3 y 1000 m3.

~~ Mínimo, dos muestras al año por cada 1000 m3/día y fracción 
del volumen total para volúmenes de agua tratada por día mayo-
res de 1000 m3.

�� A la salida de los depósitos de regulación y/o de distribución (inclui-
do el de la industria alimentaria).

~~ Mínimo, al año, a criterio de la autoridad sanitaria para depósitos 
cuya capacidad sea inferior a los 100 m3.

~~ Mínimo, una muestra al año para depósitos cuya capacidad esté 
entre los 100 m3 y los 1.000 m3.

~~ Mínimo, seis muestras al año para depósitos cuya capacidad 
esté entre los 1.000 m3 y los 10.000 m3.

~~ Mínimo, doce muestras al año para depósitos cuya capacidad 
esté entre los 10.000 m3 y los 100.000 m3.

~~ Mínimo, veinticuatro muestras al año para depósitos cuya capa-
cidad sea superior a los 100.000 m3.

	 Nota

Un caso muy representativo es el Real Decreto 140/2003 de 7 de febrero en  el que se 
establecen los criterios sanitarios de la calidad del agua de consumo humano, en el cual 
se desarrolla el mínimo de muestras necesarias para llevar a cabo un control adecuado 
de las aguas.
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�� En la red de distribución e industria alimentaria. 

~~ Mínimo, una muestra al año para volúmenes de agua distribuido 
por día menores de 100 m3.

~~ Mínimo, dos muestras al año para volúmenes de agua distribuido 
por día entre 100 m3 y 1000 m3.

~~ Mínimo, una muestra al año por cada 1.000 m3/día y fracción 
del volumen total para volúmenes de agua distribuido por día 
mayores de 1000 m3.

	 Aplicación práctica

Acaba de incorporarse a una empresa que fabrica excipientes para la industria farma-
céutica y le encargan la tarea de elaborar un plan de muestreo de las aguas vertidas 
a la red. Enuncie una posible solución al problema planteado.

SOLUCIÓN

1.	Consultar el Boletín Oficial del Estado para buscar la normativa aplicable.
2.	En caso de no encontrar normativa nacional aplicable, consultar la normativa interna-

cional (Unión Europea, Normas ISO, etc.).
3.	Una vez encontrada una referencia aplicable, establecer un plan de muestreo en el que 

se incluiría la periodicidad y los puntos donde llevar a cabo el muestreo.

	 Nota

Esto sería el número mínimo de muestreos para la realización de los ensayos de autocontrol. 
Sin embargo, el establecimiento de la periodicidad, en la mayoría de los casos, es más una 
cuestión legal que una decisión del equipo de laboratorio.
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2.4.	 Identificación de los puntos de muestreo en el diagrama de procesos

Las exigencias de los clientes sobre la industria química, pidiéndole la 
fabricación de productos de mayor calidad y a la vez medioambientalmente 
respetuosos y económicos, ha traído como consecuencia la implantación de 
rigurosos controles de planta durante todo el proceso industrial. Esta informa-
ción analítica obtenida se utiliza para reducir los consumos energéticos o de 
materias primas y para aumentar la producción, pues la información obtenida 
en cada fase de la producción industrial es útil para controlar los procesos.

Una herramienta muy utilizada para la representación gráfica de la secuen-
cia de operaciones que tiene lugar en la industria química es el diagrama de 
flujo. Esta forma de representar los procesos de trabajo es muy útil, pues per-
mite el estudio de un complejo proceso productivo de manera sencilla y rápida.

Pautas para la elaboración de un diagrama de flujo

Para la elaboración correcta de un diagrama de flujo se debe, previamente, 
establecer una serie de criterios:

■■ Indicar cuáles van a ser los límites del proceso industrial a representar; 
es decir, cuan amplio va a ser el alcance del trabajo, pues se puede ela-
borar un diagrama de flujo de un proceso completo o solo de uno de los 
subprocesos que lo constituyen. 

■■ Previamente a su elaboración se debe establecer el fin de su elabora-
ción, pues a la vez que se desea registrar las etapas de un proceso in-

	 Definición

Diagrama de flujo
Un diagrama de flujo es una representación gráfica de las distintas etapas de un proceso 
en orden secuencial; pudiendo mostrar una secuencia de materiales o servicios, entradas 
o salidas del proceso, decisiones a tomar y personas implicadas.
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dustrial, se desea hacer énfasis en los pasos en los que se quieren llevar 
a cabo los muestreos.

■■ Personas que van a trabajar con este diagrama, pues la cantidad de 
información que contenga podrá ser mayor o menor en función del des-
tinatario del documento.

A continuación se verán dos diagramas de procesos productivos en los cua-
les el grado de información es menor en el primero que en el segundo; y se 
estudiarán los lugares donde pueden indicarse la realización de los muestreos. 

La primera imagen es un diagrama en el cual se representa el proceso de 
fabricación del cemento Pórtland.

Muestreo durante el proceso de fabricación del cemento Pórtland
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En este proceso, el fabricante ha establecido siete etapas de muestreo:

1.	En la zona de almacenamiento de caliza.
2.	En la zona de almacenamiento de arcillas.
3.	En el tanque de mezclado de las moliendas.
4.	A la salida de la alimentación al horno y al tanque de mezclado.
5.	A la salida del enfriador y antes de entrar en el almacén de clinker.
6.	A la salida del molino de acabado.
7.	A la salida del silo de almacenamiento de cemento

Lo habitual en estos casos es la elaboración de un Procedimiento Normali-
zado de Trabajo (PNT), en el cual se recoja:

■■ El diagrama de proceso elaborado, incluyendo los puntos de muestreo.
■■ La periodicidad con la que deben realizar los muestreos.
■■ Los perfiles que deben realizar dichos muestreos.
■■ Los equipos para su realización.
■■ Los ensayos fisicoquímicos asociados a cada muestra.

Todas estas operaciones deben quedar registradas en los cuadernos del la-
boratorio y los resultados obtenidos tratarse de manera adecuada para asegurar 
que la producción se realiza dentro de los parámetros establecidos y sin des-
viaciones significativas que puedan afectar a la calidad del producto químico 
elaborado.

	 Recuerde

El número de etapas de muestreo debe ser establecido en función de la normativa vigente 
y de las necesidades de control de la empresa.
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2.5.	 Información y formación del plan de análisis al equipo de la unidad

La formación en la industria química es fundamental debido a los continuos 
cambios de normativa, equipos y procedimientos de trabajo.

En el caso de que alguno de los empleados de la empresa detecte una ca-
rencia o una necesidad de formación, deberá transmitirla a sus superiores, los 
cuales deberán decidir si la necesidad de formación es inmediata o no.

En caso de que la acción formativa no sea urgente, lo habitual es que se 
tome nota y se incluya en el próximo plan de formación.

Si por el contrario, se entiende que se trata de una necesidad inmediata, 
entonces hay dos alternativas:

1.	Acudir a un proveedor externo, el cual proporcionará la formación 
requerida.

2.	Acudir a la formación interna. La experiencia adquirida en el desem-
peño de una actividad proporciona un conocimiento superior al me-
ramente teórico, pues implica el haberse encontrado con problemas 
reales y haberlos solucionado.

Toda acción formativa debe ser:

■■ Registrada para que quede constancia de ella.
■■ Valorada por el trabajador que la recibe, siendo esta una forma de eva-
luación de la formación.

■■ Valorada su eficacia. Esto quiere decir que, transcurrido un tiempo razo-
nable después de la finalización de la acción formativa, debe examinar-
se al alumno para comprobar la eficacia de la formación recibida.

El plan de análisis es un ejemplo claro de la dinámica que se acaba de 
plantear:
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Si se imaginan varias situaciones:

a.	Persona que se incorpora a la empresa.
b.	Nuevo equipo adquirido por la industria.
c.	Cambio de la legislación.

En el primer caso, si se incorpora un empleado a la empresa o se traslada 
desde otro departamento, lo más adecuado es acudir a la formación interna; es 
decir, una persona de mayor experiencia en el desempeño de las tareas tutori-
zaría y formaría al trabajador. 

En el segundo caso, si la empresa adquiere un nuevo equipo, es habitual 
que el mismo proveedor envíe a unos de sus técnicos a formar al personal 
que se va a encargar de su manejo, o incluso que dicho personal asista a 
clases prácticas con equipos instalados en la empresa proveedora o en otras  
empresas.

Proceso

Proceso

Origen del proceso

Fin del proceso

ACTIVIDAD
(Quien la realiza)

ACTIVIDAD
(Quien la realiza)

ACTIVIDAD
(Quien la realiza)

DOCUMENTO

DOCUMENTO

Bifurcación o 
alternativa

No

Si

Plan de formación
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En el tercer caso, cuando a causa de una modificación normativa, se deben 
llevar a cabo los procedimientos de forma diferente, existen las dos posibili-
dades: que los propios empleados sean capaces de formar a sus compañeros 
gracias a su experiencia o que se requiera una empresa externa que los enseñe.

La información y la formación del plan de análisis al equipo de la unidad 
permite que las tareas se realicen con la adecuada temporalidad y conforme a 
los criterios establecidos por la dirección, asegurando que se realizan todos los 
muestreos y los ensayos planificados.

	 Aplicación práctica

El responsable de un laboratorio ha detectado que el ruido en una de las zonas de 
muestreo es superior a los 85 decibelios, por lo cual, y en cumplimiento de la normativa 
de prevención de riesgos laborales, el personal que realiza los muestreos en esa zona 
de la planta debe llevar a cabo las tareas usando protecciones auditivas. Indique cuál 
sería el procedimiento que se seguiría para formar a los muestreadores y verificar la 
acción formativa.

SOLUCIÓN

a.	Reunir al personal que realiza el muestreo en la zona en cuestión e informarle del 
resultado de las mediciones de ruido.

b.	Informarle de que, a partir de ahora, todo el que trabaje en dicha zona debe ir con la 
adecuada protección.

c.	Entregar a los trabajadores las protecciones auditivas.
d.	Formar a los empleados en el uso de las protecciones auditivas.
e.	Examinar a los empleados para asegurarse de que todos saben utilizar de manera 

correcta las protecciones.
f.	 Transcurrida una semana de la acción formativa, comprobar in situ que todos los tra-

bajadores utilizan de manera correcta las protecciones en el lugar de trabajo.
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2.6.	Coordinación con los departamentos y los equipos de trabajo 
externos

El presente punto tiene por objeto definir el método mediante el cual la 
industria química regula la comunicación interna entre los diversos niveles y 
funciones de la empresa, así como el modo en que se reciben, documentan y 
responden las comunicaciones relevantes de partes interesadas externas a la 
empresa sobre todo aquello que por su relevancia medioambiental deba ser 
tratado.

La comunicación interna entre los diversos niveles y funciones de la indus-
tria química garantiza que todos los mandos y empleados conozcan, compren-
dan y cumplan los requisitos del plan de análisis y conozcan las exigencias de 
calidad en la realización de sus trabajos. 

Todos los empleados están llamados a participar activamente en la evolu-
ción y vida del plan de análisis y a realizar sugerencias, críticas o propuestas 
de mejora de cualquier cuestión que pudiera afectar a la calidad del trabajo 
realizado o a la influencia sobre el medio ambiente, empleando los medios 
internos de los que la industria disponga.

El responsable del plan de análisis recogerá y analizará las comunicaciones 
recibidas y emitirá una respuesta que dará a conocer en el tablón de anuncios 
general, en el del propio departamento que hizo la comunicación o bien direc-
tamente al trabajador que emitió la comunicación. Si la comunicación fuera 
relevante, el responsable del plan de análisis consultará con la dirección la 
solución a tomar. 

	 Recuerde

Todos los empleados son responsables de detectar las necesidades formativas y deben 
transmitirlas a sus superiores para que se tomen las medidas necesarias para subsanar 
la carencia.
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Asimismo, el responsable del plan de análisis utilizará dichos medios para 
emitir comunicados de interés como convocatorias, sesiones de sensibilización 
o cursos a celebrar, resultados de mejoras ambientales y de calidad implanta-
das, seguimientos de objetivos marcados por la empresa, etc.

En general, se consideran consultas externas relevantes: 

■■ Comunicaciones relativas a los aspectos medioambientales significati-
vos de la empresa. 

■■ Información sobre el cumplimiento de los requisitos legales o sobre la 
respuesta a situaciones de emergencia.

■■ Denuncias, reclamaciones, requerimientos, etc. de carácter medioam-
biental. 

■■ Comunicaciones por parte del cliente acerca de requisitos. 
■■ Reclamaciones de clientes.

En cualquier caso, el responsable seleccionado por la empresa analizará la 
relevancia de la consulta recibida y las oportunidades de mejora que encierra y 
lo comunicará a la dirección. En función de los resultados de este análisis, la 
dirección adoptará una decisión y definirá los responsables de implantarla, así 
como el contenido de la respuesta. 

Todas las comunicaciones externas, tanto las realizadas como las recibidas, 
quedarán registradas por la persona responsable.

	 Nota

Todas las comunicaciones relevantes de partes interesadas externas se canalizan a través 
del responsable elegido por la dirección de la empresa, quien se encarga de recibirlas, 
documentarlas y responderlas. 
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3.	Registro y tratamiento de datos

El proceso de control de registro es básico para la gestión documental del 
sistema de calidad de la industria química.

ELABORAR 
FORMATO

REVISAR EL 
FORMATO

¿CONFORME?

APROBAR DEL 
FORMATO

ARCHIVAR 
REGISTROS

COPIA DE SEGURIDAD DE 
REGISTROS INFORMÁTICOS

CUMPLIMENTAR

REGISTRAR FORMATO 
O REGISTRO

LISTADO REGISTROS

DISTIRBUIR Y CONTROLAR 
LOS FORMATOS

¿MODIFICAR?

Si

No

No

Diagrama de flujo del proceso de control de registros
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En la imagen anterior se encuentra la representación gráfica del control de 
registros aplicable a la industria química. El proceso es el siguiente:

1.	Elaborar el formato del registro.
2.	Revisar el formato elaborado antes de entregarlo para que sea  

aprobado.
3.	En caso de que el formato elaborado cumpla con las especificaciones 

requeridas, el responsable lo aprobará; en caso contrario, se volverá 
a revisar, incluyendo las modificaciones que el responsable indique.

4.	Una vez aprobado el formato, se le asigna un código para identificarlo, 
y dicho código se incluye en el listado de registros donde aparecen los 
formatos en vigor con su código correspondiente.

5.	A continuación, se entregan los formatos a las personas que deben 
cumplimentarlos. 
	Nota: Si observan algún error o carencia en el formato, se mandaría a 
modificar; en caso contrario, se le daría salida.

6.	Un formato cumplimentado se convierte en registro y debe ser guarda-
do en su archivo correspondiente.

7.	De manera periódica, debe hacerse una copia de seguridad de los 
archivos informáticos.

3.1.	Sistema de registro de resultados de ensayos en la industria química

Los sistemas de registros de ensayos en la industria química se centran en 
dos líneas:

1.	Sistema de gestión de calidad. En este punto se tratarán los registros 
de calidad y ambientales, ya sea asociados a un sistema certificado o 
simplemente a un sistema de gestión interno.

2.	Tratamiento estadístico de resultados. Los datos deben ser herramien-
tas de mejora, por ello es importante que se realice un análisis de los 
resultados obtenidos, a fin de detectar patrones de comportamiento 
y desviaciones.
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Sistema de gestión de calidad

La calidad nunca es un accidente, es la consecuencia de esfuerzos inteli-
gentes basados en la experiencia de los profesionales del sector. La implan-
tación de un sistema de gestión de la calidad implica un liderazgo activo de 
todos los miembros de la organización.

Objetivos de la implantación de un sistema de calidad

Cuando la industria química implanta en su organización la Norma 
UNE-EN ISO 9001:2008 (Gestión de sistemas de calidad) lo suele hacer 
con el los siguientes objetivos:

�� Obtener y asegurar la calidad de sus servicios, demostrando así su 
capacidad para ofrecer de forma consecuente productos que satisfa-
gan los requisitos de sus clientes.

�� Conseguir la satisfacción de los clientes, mediante la aplicación 
efectiva del Sistema de Gestión de Calidad, incluyendo procesos de 
mejora continua y la prevención de no conformidades.

�� Aspirar a aumentar la satisfacción del cliente a través de la aplica-
ción eficaz del Sistema de Gestión, incluidos los procesos para la 
mejora continua del sistema y el aseguramiento de la conformidad 
con los requisitos del cliente y los reglamentarios aplicables.

�� Tener un comportamiento ambiental correcto, minimizando los im-
pactos generados por su actividad, así como previniendo los que se 
pudieran generar en un futuro.

�� Mejorar de forma continua su comportamiento ambiental a fin de dar 
una buena imagen a sus clientes, vecinos y personal de la empresa.

	 Importante

Las Norma ISO 9001:2008 es desarrollable en cualquier actividad gracias a las semejanzas 
que tiene con la estructura del ciclo de mejora continua de Deming.
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Definiciones y terminología utilizada en un sistema de calidad

Las definiciones y la terminología empleada se ajustarán en la medida 
de lo posible a lo establecido en la norma UNE-EN ISO 9001:2008. A 
continuación, se verán algunos términos que se consideran importantes 
para la compresión del Sistema de Gestión de Calidad:

�� Acción correctiva: acción tomada para eliminar la causa de una no 
conformidad detectada.

�� Acción preventiva: acción para eliminar la causa de una no confor-
midad potencial u otra potencialmente indeseable.

�� Ambiente de trabajo: conjunto de condiciones bajo las cuales se 
realiza el trabajo.

�� Aseguramiento de la calidad: parte de la gestión de la calidad orien-
tada a proporcionar la confianza en que se cumplirán los requisitos 
de la calidad.

�� Auditado: organización que es auditada.
�� Auditor: persona con la competencia para llevar a cabo una auditoría.
�� Auditoría: proceso sistemático, independiente y documentado para ob-
tener evidencias de la auditoría y evaluarlas de manera objetiva con el fin 
de determinar la extensión en que se cumplen los criterios de auditoría.

�� Calidad: grado en el que un conjunto de características inherentes 
cumple con los requisitos.

�� Cliente: organización o persona que recibe un producto.
�� Conclusiones de auditoría: resultados de una auditoría que propor-
ciona el equipo auditor tras considerar los hallazgos de la auditoría.

�� Conformidad: cumplimiento de un requisito.
�� Evidencia objetiva: datos que respaldan la existencia o la veracidad 
de algo.

�� Hallazgos de la auditoría: resultados de la evaluación de la evidencia 
de la auditoría recopilados frente a los criterios de auditoría.

�� Información: datos que poseen significado.
�� Infraestructura: sistema de instalaciones, equipos y servicios nece-
sario para el funcionamiento de una organización.

�� Inspección: evaluación de la conformidad por medio de observación 
y dictamen, acompañada cuando sea apropiado por medición, ensa-
yo/prueba o comparación con patrones.
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�� Manual de calidad: documento que especifica el sistema de gestión 
de la calidad de una organización.

�� Medio ambiente: entorno en el cual una organización opera, inclui-
dos el aire, el agua, el suelo, los recursos naturales, la flora, la fau-
na, los seres humanos y sus interrelaciones.

�� Mejora continua: proceso recurrente de optimización del Sistema de 
Gestión de Calidad para aumentar la capacidad para cumplir los re-
quisitos y lograr mejoras en el desempeño ambiental global de forma 
coherente con la Política de Calidad de la Organización. 

Ciclo de Deming de mejora continua

Ciclo de mejora continua de Deming

Las reglas básicas para la mejora continua son

No se puede mejorar nada que no se haya CONTROLADO
No se puede controlar nada que no se haya MEDIDO
No se puede medir nada que no se haya DEFINIDO
No se puede definir nada que no se haya IDENTIFICADO

Plan + Do + Check + Act

PLANIFICAR
REALIZAR

COMPROBAR

ACTUAR

HERRAMIENTAS 
DE CALIDAD

ASEGURAMIENTO 
DE LA CALIDAD

Calidad

Tiempo

Objetivos y métodos
Ejecutar

Comparar resultados con 
objetivos

Acciones correctoras 
necesarias

P D

A C
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	 Nota: El ciclo de Deming se basa en cuatro etapas. La planificación 
de las actividades, su realización, la comprobación de los resultados 
obtenidos y la aplicación de las medidas correctoras en caso de ser 
necesario para modificar las desviaciones detectadas.

�� No conformidad: incumplimiento de un requisito.
�� Normas: documento externo a la empresa donde se establecen re-
quisitos aplicables a una organización.

�� Objetivo de la calidad: algo ambicionado, o pretendido, relacionado 
con la calidad.

�� Organización: compañía, corporación, firma, empresa, autoridad o 
institución, o parte o combinación de ellas, sean o no sociedades, pú-
blicas o privadas, que tiene sus propias funciones y administración.

�� Parte interesada: persona o grupo que tenga un interés en el desem-
peño o éxito de una organización.

�� Política de calidad: intenciones y orientación de una organización 
relacionadas con la calidad, tal como se expresan formalmente por 
la alta dirección.

�� Prevención de la contaminación: utilización de procesos, prácticas, 
técnicas, materiales, productos, servicios o energía para evitar, redu-
cir o controlar (de forma separada o en combinación) la generación, 
emisión o descarga de cualquier tipo de contaminante o residuo, con 
el fin de reducir impactos ambientales adversos.

�� Procedimiento: forma especificada para llevar a cabo una actividad 
o un proceso.

�� Proceso: conjunto de actividades mutuamente relacionadas o 
que interactúan, las cuales transforman elementos de entrada en  
resultados.

�� Productos: resultado de un proceso.
�� Programa de auditoría: conjunto de una o más auditorías planifi-
cadas para un periodo de tiempo determinado y dirigidas hacia un 
propósito específico.

�� Proveedor: organización o persona que proporciona un producto o 
servicio. 

�� Registro: documento que presenta resultados obtenidos o proporcio-
na evidencia de actividades desempeñadas. 

�� Requisito: necesidad o expectativa establecida, generalmente implí-
cita u obligatoria. 
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�� Revisión: actividad emprendida para asegurar la conveniencia, ade-
cuación y eficacia del tema objeto de la revisión, para alcanzar unos 
objetivos establecidos. 

�� Satisfacción del cliente: percepción del cliente sobre el grado en 
que se han cumplido sus requisitos. 

�� Sistema de gestión de calidad: sistema para establecer la política y 
los objetivos, para lograr dichos objetivos y gestionar sus aspectos 
ambientales. 

�� Trazabilidad: capacidad para seguir la historia, la aplicación o la 
localización de todo aquello que está bajo consideración. 

�� Validación: confirmación mediante la aportación de evidencia ob-
jetiva de que se han cumplido los requisitos para una utilización o 
aplicación específica prevista. 

�� Verificación: confirmación mediante la aportación de evidencia obje-
tiva de que se han cumplido los requisitos especificados.

Registros ambientales

Los formatos de los registros se identificarán, por ejemplo, con las letras RE 
seguido de dos números correlativos empezando por 01 (RE01, RE02, etc.)

Todos los formatos contendrán:

■■ Logotipo de la empresa.
■■ Título del registro. 

Códigos de barras como herramienta de 
trazabilidad
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■■ Código del registro, página X de Y (total de páginas) o página X (número 
correlativo comenzando con el 1). 

■■ Estado de revisión. 

Existen registros que no seguirán esta codificación. Son documentos inter-
nos de calidad y medioambiente y cumplen la función de proporcionar eviden-
cias objetivas de las actividades desarrolladas por la empresa. Estos registros 
tendrán un formato libre.  

Del mismo modo, también existirán registros de origen externo que sirvan 
para dejar evidencias de operaciones dentro de la empresa, como pueden ser 
albaranes, facturas o partes de mantenimiento. 

Estos registros no están bajo control de modificación, puesto que en esen-
cia los registros muestran los resultados obtenidos o proporcionan evidencias 
que indican que se están realizando las actividades establecidas en los proce-
dimientos documentados y procedimientos normalizados de trabajo, y por lo 
tanto no están sujetos a cambios.

El resto de los formatos serán elaborados por la persona o las personas que 
la dirección decida, pero siempre deberá asegurarse de que cuenta con la par-
ticipación del personal implicado en la cumplimentación de los mismos, por lo 
que es recomendable que exista un formato de sugerencia de mejora. 

Todos los formatos deberán estar registrados en algún tipo de listado de 
registro, que puede ser una base de datos, un Excel, etc.

	 Importante

La empresa conservará formatos de estos registros, manteniendo una copia actualizada 
de dichos formatos.
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Esta lista deberá contener los siguientes campos: 

■■ Código del registro.
■■ Nombre del registro.
■■ Responsable del archivo.
■■ Ubicación.
■■ Fecha de emisión.
■■ Revisión.
■■ Tiempo mínimo de conservación.

El responsable de los registros es el encargado de realizar las copias de 
los formatos, tanto en la revisión inicial, como en posteriores revisiones del 
mismo, poniendo a disposición del personal las copias en blanco para su cum-
plimentación.

Todos los formatos serán distribuidos por el responsable de los registros, el 
cual explicará a la persona competente cómo cumplimentarlos y dónde van a 
estar a su disposición.

Las copias obsoletas de los formatos serán retiradas por el responsable de 
los registros de la carpeta donde se encuentran. Este comprobará que las co-
pias obsoletas están en su poder y las destruirá todas, menos la original, que 
marcará con la leyenda de documento obsoleto y la archivará.

Los formatos se mantendrán actualizados. Para ello, serán revisados a pro-
puesta de las personas  implicadas en su cumplimentación. Las propuestas de 

	 Nota

Los documentos obsoletos se guardarán por un periodo variable en función de su natura-
leza. Lo normal es al menos tres años en un lugar apartado del resto de documentación 
en vigencia.  
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modificaciones se podrán hacer de manera oral o se entregan al responsable 
de registros.

El formato revisado adquirirá automáticamente el número correlativo de la 
revisión efectuada. En el caso de registros de formato libre, donde no figura 
el estado de revisión, se conservará copia del formato anterior dándole a esta 
copia el tratamiento de un documento obsoleto. 

El responsable de registros es el encargado de distribuir el nuevo formato 
para que llegue a todas las personas implicadas en su cumplimentación y de 
guardar copia del mismo.

Los formatos se revisarán y aprobarán a la vez que el documento del que 
provienen. El cambio en el estado de revisión del procedimiento no implica 
que cambie el estado de revisión de los formatos, pero el cambio del estado de 
revisión de los formatos puede implicar el cambio del procedimiento. 

Los responsables de la cumplimentación de los registros se indicarán en los 
procedimientos de referencia. 

Los registros se conservarán de forma adecuada, para lo cual serán archiva-
dos en el lugar destinado para ello.

Aquellos registros que se cumplimenten mediante programa informático 
deberán ser objeto de una copia de seguridad por parte del responsable de re-
gistros, con una periodicidad que será decidida por el responsable de registros, 
quedando la copia en su posesión en un soporte de almacenamiento diferente 
a donde se procesen y almacenen dichos registros.

	 Nota

La aplicación de sistemas de calidad a la industria química ha sido determinante para su 
desarrollo, siendo el control y la mejora sus principales características.
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Tratamiento estadístico de resultados en industria química: estadística. 
Distribución estadística. Análisis y representación de resultados

Los datos obtenidos durante el análisis de los procesos, así como durante 
su desarrollo, darán lugar a una gran cantidad de información, la cual debe ser 
tratada por métodos estadísticos que faciliten su estudio y permitan la toma 
de decisiones. Existen gran cantidad de técnicas matemáticas de análisis de la 
información, por lo que se verá el más representativo: el diagrama de Pareto.

Diagrama de Pareto

Se trata de una representación de barras verticales o líneas que se 
utiliza para organizar los datos obtenidos en función de su importancia, 
mostrando el valor relativo de los resultados.

	 Aplicación práctica

El responsable de calidad de la empresa, tras detectar que se están llevando a cabo 
tareas de muestreo de forma incorrecta, propone aplicar el círculo de mejora continua 
de Deming para solucionarlo. Describa las cuatro etapas que implicaría esta medida.

SOLUCIÓN

1.	Planificar: se analizarán las causas de la incorrecta realización de la tarea y se estable-
cerá un objetivo y un método para lograrlo. Por ejemplo, que en menos de un mes todo 
el personal deberá realizar el muestreo de forma correcta, y para ello se va a hacer una 
acción formativa en la cual se explique la manera adecuada de hacerla.

2.	Realizar: realizar la acción formativa.
3.	Comprobar: transcurrido el mes previsto, se vuelve a auditar a los empleados para saber 

si el muestreo se está realizando correctamente.
4.	Actuar: en función del resultado de la comprobación.
	 Vuelven a detectarse errores: realizar de nuevo el ciclo.
	 No se detectan errores: cerrar el ciclo.
	 Se detectan errores muy graves: replantear el ciclo, proponiendo alternativas a la acción 

formativa.
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Esta representación recibe su nombre de Vilfredo Pareto. 

Gracias a este diagrama se puede visualizar, de forma sencilla y rápida, 
los factores más importantes de una determinada situación industrial y, 
por lo tanto, se pueden clasificar las causas en función de su ocurrencia, 
concentrando la atención en aquellas que reporten un mayor efecto. 

El principio de Pareto afirma que, en cualquier grupo de unidades o 
agentes que contribuyen a un mismo efecto, unos pocos son responsables 
de la mayor parte del efecto; es decir, el 20% de las causas son responsa-
bles del 80% de los efectos.

Los pasos a seguir para realizar un análisis de Pareto son:

a.	Identificar el problema o el asunto a investigar.
b.	Seleccionar las áreas de problemas para las que se recogerán datos. 
c.	Clasificar la información de acuerdo al tipo de problema o causa 

que la origina.
d.	Cuantificar dicha información.
e.	Construir una tabla de frecuencias que muestre cada factor con 

su frecuencia de ocurrencia, clasificando dichos factores en orden 
descendente de ocurrencia.

f.	Representar en el eje horizontal la escala correspondiente a las 
categorías de la tabla de frecuencias, y en el vertical el número 
de ocurrencias. Dibujar las barras utilizando los datos de la tabla 

	 Nota

Vilfredo Pareto fue un economista del siglo XIX que observó que la riqueza estaba desigual-
mente distribuida. Para ser más exacto, determino que el 80% de la riqueza la poseía el 20% 
de la población, por ello, al diagrama de Pareto, también se le conoce como diagrama 80-20.
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de frecuencias, empleando una barra para cada causa del proble-
ma, quedando estas ordenadas de izquierda a derecha en sentido  
descendente.

g.	Identificar la causa que se repite con mayor frecuencia, por ejem-
plo, en un problema de costes, la que origina más pérdidas o la que 
crea más retraso en una entrega, etc.

h.	Identificar el diagrama y especificar la fuente de datos.

Ejemplo de aplicación del diagrama de Pareto

Se analiza el número de incidencias asociadas al laboratorio y de-
tectadas en el último año, siendo los resultados los siguientes:

~~ Incidencias asociadas a la toma de muestra: 1.
~~ Incidencias asociadas a la selección del recipiente de almacena-
miento de la muestra: 2.

~~ Incidencias asociadas a la conservación de la muestra: 6.
~~ Incidencias asociadas a la realización del ensayo: 0.
~~ Incidencias asociadas a la transcripción de los resultados: 1.

Ahora se elabora la tabla.

INCIDENCIA Nº de casos Porcentaje

Incidencias asociadas a la conservación de  la muestra 6 60%

Asociadas a la selección del recipiente de almacenamiento de la muestra 2 20%

Asociadas a la toma de muestra 1 10%

Asociadas a la transcripción de los resultados 1 10%

Asociadas a la realización del ensayo 0 0%
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Con estos datos se construye el diagrama de Pareto.

Tras analizar este gráfico se puede decir que la mayoría de los in-
cidentes (80%) están asociados a la conservación y la selección del 
recipiente, por lo que se necesita una acción formativa para corregir 
la situación. 

	 Recuerde

El tratamiento estadístico de los resultados es una herramienta muy efectiva de análisis y su 
estudio proporciona gran cantidad de información sobre la evolución del proceso productivo.
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	 Aplicación práctica

A finalizar el año, el responsable de calidad y medio ambiente analiza el total de inci-
dencias detectadas, obteniendo los siguientes resultados:

\\ Uso inadecuado de equipos de protección individual: 2.
\\ Muestreos planificados y no realizados: 2.
\\ Retrasos en la entrega de resultados del laboratorio: 6.
\\ Incidencias asociadas a las materias primas: 12.
\\ Incidencias asociadas a los sensores de control: 3.
\\ Incumplimiento de mantenimiento preventivo: 10.
\\ Falta de repuestos: 6.
\\ Retrasos en la entrega de pedidos: 6.
\\ Producto no apto detectado en planta: 2.
\\ Producto no apto detectado por el cliente: 1.
\\ Represéntelo en un diagrama y analice los datos.
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Se han encontrado incidencias asociadas a:

\\ Materias primas.
\\ Incumplimiento de mantenimiento preventivo.

Continúa en página siguiente >>
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4.	Resumen

A la hora de establecer el plan de análisis, se debe tener en cuenta, ade-
más, el registro y el tratamiento de los datos.

En un correcto plan de análisis debe establecerse:

■■ Los ensayos a realizar: en función del objetivo de la medida se tendrá 
que saber qué pruebas fisicoquímicas se deben realizar. Por ejemplo, en 
el caso de una muestra de agua, si se quiere conocer la conductividad o 
la concentración de CO2 o la demanda bioquímica de oxígeno, se tendrá 
que establecer los ensayos a realizar y la normativa a aplicar.

■■ El control de procesos, que ayudará a reducir el consumo energético, a 
aumentar los rendimientos y a asegurar la calidad y el control medioam-
biental, entre otros.

■■ Establecimiento de frecuencias de muestreo, respetando la temporali-
dad establecida.

Además, hay que asegurarse de que el personal responsable de la realiza-
ción del plan de muestreo está correctamente formado y que existe una comu-
nicación fluida entre los departamentos.

En cuanto al registro y tratamiento de datos, es una tarea de gran impor-
tancia, pues implica traducir los datos obtenidos de las mediciones, las cuales 
pueden ser decenas, cientos o miles, por ello el conocimiento y la utilización 

\\ Retrasos en la entrega de resultados del laboratorio.
\\ Falta de repuestos.
\\ Retrasos en la entrega de pedidos.

Concentran el 80% de los problemas y, por tanto, deben ser tratados de manera prioritaria.

<< Viene de página anterior
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de las herramientas estadísticas junto con el análisis y representación de los 
resultados es vital para la industria química. 

El diagrama de Pareto permite el establecimiento de una priorización a la 
hora de establecer planes de acción, evitando la mala utilización de recursos. 
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1.	 Complete correctamente la siguiente frase.

La definición de los __________ solo vendrá impuesta por el grado de exactitud 
requerida y responderá, por un lado, al equipo exigido para el __________de la nor-
ma y, por otro, a la libertad analítica que la __________ depara el control de dicho 
__________.

2.	 Relacione correctamente los siguientes conceptos.

a.	 Al detectar una desviación enviarán una señal a estos equipos para que 
ajusten las condiciones de trabajo y corrijan la situación.

b.	 Proporcionarán información exacta del desarrollo del proceso químico.
c.	 La información recibida por los sensores es analizada y comparada con 

los valores predeterminados y, en caso de desviación, llevarán a cabo los 
ajustes necesarios para minimizar o eliminar la desviación.

Sensores
Equipos de control.
Válvulas.

3.	 El Feed-back es un sistema...

a.	 ... de control de restricciones.
b.	 ... de realimentación.
c.	 ... selectivo.
d.	 ... anticipativo. 

4.	 El Over-Ride es un sistema...

a.	 ... de control de restricciones.
b.	 ... de realimentación.
c.	 ... selectivo.
d.	 ... anticipativo.

	 Ejercicios de repaso y autoevaluación
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5.	 El Feed-Forward es un sistema... 

a.	 ... de control de restricciones.
b.	 ... de realimentación.
c.	 ... selectivo.
d.	 ... anticipativo.

6.	 Sopa de letras. Busque el significado de las siguientes definiciones.

a.	 Grado en el que un conjunto de características inherentes cumple con los 
requisitos. 

b.	 Organización o persona que recibe un producto. 
c.	 Persona con la competencia para llevar a cabo una auditoría.
d.	 Conjunto de actividades mutuamente relacionadas o que interactúan, las 

cuales transforman elementos de entrada en resultados. 

C L I E N T E

H A D A I R R

R O L S Q A P

O E L I G E R

R O T I D U A

M Y E E T A L

N B A R R S D

O S E C O R P

7.	 Indique en esta frase los errores:

El diagrama de Pareto una representación de barras horizontales o líneas que se utiliza 
para organizar los datos obtenidos en función de la fecha, mostrando el valor absoluto 
de los resultados.
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8.	 Ciclo de Deming. Indique el significado de las siglas PDCA.

_____________________________________________________________
_____________________________________________________________
_____________________________________________________________
_____________________________________________________________

9.	 El número de etapas de muestreo debe ser establecido en función de...

a.	 ... la fecha del muestreo.
b.	 ... la normativa vigente y las necesidades de control de la empresa.
c.	 ... lo que indique el jefe de producción.
d.	 Todas las respuestas anteriores son falsas. 

10.	 Indique al menos tres de los seis criterios que rigen las características del plan de 
análisis.

_____________________________________________________________
_____________________________________________________________
_____________________________________________________________
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