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PREFACIO

La Comision Nacional del Agua (CNA), 6rgano desconcentrado de la Secretaria de Medio Ambiente y Recursos Naturales
(SEMARNAT), tiene la atribucién de administrar y custodiar las aguas nacionales y sus bienes publicos inherentes. Como parte
de la estrategia de la CNA para preservar la calidad de las aguas nacionales, la Subdireccion General de Administracion del
Agua, en colaboracion con el Instituto Mexicano de Tecnologia del Agua (IMTA) ha editado la primera parte del Paquete Autodi-
ddctico para Medicidn de la Calidad del Agua, que tiene como objetivo capacitar al personal que realiza visitas de inspeccion, a
fin de que la toma y conservacién de muestras de agua residual se realice de manera confiable, de forma segura y sin vicios téc-
nicos que pudieran invalidar la visita, asi como proporcionarle los principios para identificar y describir los diversos sistemas em-
pleados para el tratamiento del agua residual.

Esta primera parte, consta de ocho unidades que se elaboraron con la finalidad de presentar los procedimientos de manera sin-
tética, amena y sencilla, de tal manera que ademds de ser manuales de capacitacion, sirvan como guias de referencia rapida
que unifiquen los criterios en la aplicacion de los procedimientos descritos y en la identificacion de los sistemas de tratamiento de
aguas residuales.

La unidad inicial, denominada Fundamentos Técnicos para el Muestreo y Andlisis de Aguas Residuales, contiene conceptos ba-
sicos sobre contaminacion del agua y los requisitos necesarios para llevar a cabo un muestreo conforme a lo estipulado en la
NOM-001-ECOL-1996; las siguientes unidades se derivan de ésta, y por ello es recomendable que el usuario de esta serie inicie
la autocapacitacién con dicha unidad.

La segunda, tercera y cuarta unidad se refieren al muestreo y preservacién de contaminantes especificos, asi como a las deter-
minaciones en campo (pH, temperatura y materia flotante).

La quinta unidad, llamada Aforo de Descargas aborda las técnicas mas adecuadas para cuantificar el caudal del agua residual
descargada, de acuerdo a las diversas condiciones que puedan presentarse en campo.

La sexta unidad, plantea los procedimientos de seguridad e higiene que los inspectores deben observar durante el desarrollo del
muestreo, a fin de asegurar su integridad fisica y la de la muestra.

Finalmente, las dos unidades restantes se enfocan a la descripcion de los principios de funcionamiento de los sistemas primarios

y secundarios de tratamiento de aguas residuales, de tal forma que el inspector pueda detailar en el acta los equipos que obser-
va.

Cada unidad cuenta, con una presentacion en disco compacto para PC (CD ROM), que resalta los aspectos mas importantes
sefalados en el texto y se apoya en fotograiias e ilustraciones adicionales que refuerzan los conceptos planteados.



MUESTREO Y PRESERVACION DE GRASAS Y ACEITES, Y DETERMINACION EN CAMPO
DE pH, TEMPERATURA Y MATERIA FLOTANTE

¢ Para quién?

Este manual se dirige a los espe-
cialistas técnicos de las brigadas
de inspeccibn y verificacion, quie-
nes se encargan del muestreo de
las descargas de los usuarios en
aguas nacionales.

Para qué?

Con frecuencia el muestreo es
considerado una actividad trivial.
iFalso! Las dificultades asociadas
con la determinacion de un sitio
que sea representativo de la des-
carga, con la reactividad de los
pardmetros muestreados y con
las exigencias que marcan las
propias técnicas analiticas, hacen
del muestreo una actividad com-
pleja, que requiere de la obser-
vancia estricta de las técnicas vy
procedimientos de toma, preser-
vacion, transporte y custodia de
las muestras.

Este manual se elabord para pro-
porcionar al usuario una metodolo-
gia para llevar a cabo, en forma
confiable, la toma y preservacion
de muestras de grasas y aceites,
asi como para efectuar la determi-
naciéon en campo de pH, tempera-
tura y materia flotante.

Evalte si sabe

;Qué problemas causan las gra-
sas y aceites en los cuerpos de
agua?

¢La determinacion en el laborato-
rio de grasas y aceites analiza ex-
clusivamente esas sustancias?

Para grasas y aceites ¢se toma
muestra compuesta?; Por qué?

¢Cual es el efecto del pH en los
cuerpos agua”?

¢ Cémo se determina el pH?

¢Cual es el efecto de la tempera-
tura en los cuerpos de agua?

Para efectos del reporte de mate-
ria flotante ¢hay diferencia si hay
mucha o poca materia flotante pre-
sente?



1 CONCEPTOS
GENERALES

| Al término de esta unidad el usuario |
| sera capaz de explicar lo que son las |

| grasas y aceites, la materia flotante,
| el pH y la temperatura.

1.1 Grasas y aceites

Las grasas y aceites son compuestos
organicos constituidos principalmente
por acidos grasos de origen animal y
vegetal, asi como los hidrocarburos
del petréleo. Algunas de sus caracte-
risticas mas representativas son baja
densidad, poca solubilidad en agua,
baja o nula biodegradabilidad. Por

ello, si no son controladas se acumu-
lan en el agua formando natas en la
superficie del liquido.

Su efecto en los sistemas de trata-
miento de aguas residuales o en las
aguas naturales se debe a que inter-

fieren con el intercambio de gases
entre el agua y la atmésfera. No per-
miten el libre paso del oxigeno hacia
el agua, ni la salida del CO; del agua
hacia la atmoésfera; en casos exire-
mos pueden llegar a producir la acidi-
ficacion del agua junto con bajos ni-
veles de oxigeno disuelto, ademas de
interferir con la penetracion de la luz
solar.

Las principales fuentes aportadoras
de grasas y aceites son los usos do-
meésticos, talleres automotrices y de
motores de lanchas y barcos, indus-
tria del petréleo, rastros, procesado-
ras de carnes y embutidos e industria
cosmética.

La determinacién analitica de grasas
y aceites no mide una sustancia es-
pecifica sino un grupo de sustancias
susceptibles de disolverse en hexano,
incluyendo éacidos grasos, jabones,
grasas, ceras, hidrocarburos, aceites
y cualquier otra sustancia extractable
con hexano.

1.2 Potencial de Hidrégeno (pH)

El pH es la medida de la concentra-
cién de iones de hidrogeno [H'], o en
su defecto de los iones hidroxilo
[OH], en el agua. Cuando proliferan
los iones de hidrégeno el valor del pH
se ubica entre 0 y 7, y se dice que es
acido. Por ofra parte, cuando los io-

nes hidroxilo son los que abundan, el
valor del pH se sitla entre 7 y 14, y
se dice que el agua es basica o alcali-
na.

[H] [HOH] |OH]

Las aguas acidas pueden corroer los
metales y degradar sustancias no
metalicas, tales como el concreto; por
su parte, las aguas alcalinas pueden
tender a formar incrustaciones en las
tuberias o provocar la precipitacion
de los metales.

Los procesos biolégicos se llevan a
cabo, principalmente, en un intervalo
de pH de 6.5 a 8.5; la mayoria de los
microorganismos encuentra grandes
dificultades para desarrollarse fuera
de este rango. Sin embargo, hay al-
gunas bacterias, hongos y algas que
se pueden desarrollar en intervalos
distintos.

Por otra parte, el concepto de pH esta
fuertemente asociado con los concep-
tos de acidez y alcalinidad. Si bien los
causantes directos de que el agua
sea &cida o alcalina son los iones [H']




y [OH7], el agua suele tener presentes
otros iones que contrarrestan o poten-
cian el efecto de los dos primeros.

La acidez del agua se define como la
capacidad del agua para contrarrestar
una base o alcali, y esta dada por la
presencia de iones de hidrégeno. El
CO, atmosférico se disuelve en el
agua y forma acido carbénico (HCO3)
y genera el sistema carbonato-
bicarbonato-dioxido de carbono.

La alcalinidad ayuda a resistir los
cambios de pH causados por la adi-
cion de acidos. Es el resultado de la
presencia de hidréxidos, carbonatos y
bicarbonatos.

El valor de pH es un parametro regu-
lado por limites maximos permisibles
en descargas de aguas residuales de
alcantarillado y a cuerpos receptores;
también es considerado como un pa-
rametro de calidad del agua para
usos y actividades agricolas, contacto
primario y el consumo humano.

1.3 Temperatura

Como se sefiald en el manual Funda-
mentos técnicos para el muestreo y
anélisis de aguas residuales, la tem-
peratura determina el nivel de activi-
dad de las poblaciones microbianas y
altera la solubilidad de los gases. Es-

tos factores estan intimamente liga-
dos con la calidad del agua en los
cuerpos receptores, a la presencia de
oxigeno disuelto y a una actividad
microbiol6gica adecuada. Estos per-
miten la autodepuracion de los cuer-
pos de agua en fase aerobia y, de
ahi, hacer posible la presencia de
otras forma de vida. Por otra parte, la
temperatura afecta los procesos qui-
micos que ocurren dentro del agua,
ya que la solubilidad de las sustan-
cias sdlidas e incluso el pH, se ven
alterados por la temperatura. Ya que
la temperatura del cuerpo receptor es
importante para mantener y proteger
la vida acuética, se ha establecido un
intervalo maximo permisible de tem-
peratura en las descargas de aguas
residuales.

1.4 Materia flotante

Se considera materia flotante cual-
quier sustancia sélida de una muestra
de agua residual y residual tratada
retenida en una malla de acero inoxi-

Figura 1.1 Malla para materia flotante.

dable de 2.8 a, 3 mm de abertura
(figura 1.1).

La determinacién de materia flotante
en aguas residuales y residuales tra-
tadas es de gran importancia para el
control y tratamiento de las descar-
gas.

Es un método cualitativo y se basa
en la observacion de la materia flotan-
te en una muestra de aguas residua-
les en el sitio de muestreo. Para efec-
tos de la NOM-001-ECOL-1996 se
reporta como presente o ausente.

2 MUESTREO

Al término de esta unidad el usuario
sera capaz de describir el procedimien-
to utilizado para la toma de muestras
representativas para la determinacion
de grasas y aceites, asi como la deter-
minacion en campo del pH, la tempera-
tura y la materia flotante.

Para realizar un muestreo confiable
es necesario desarrollar un plan de
muestreo y cumplir con ciertos requi-
sitos de seguridad e higiene, tal como
se sefialé en el manual Fundamentos
técnicos para el muestreo y analisis
de aguas residuales, una vez satisfe-
chos estos requisitos se realiza el
muestreo.




2.1 Ubicacién del sitio

Para la toma de muestra de grasas y
aceites, y la determinacién de pH, tem-
peratura y materia flotante, se selec-
1 ciona un sitio
donde el flujo
sea fturbulen-
to y la mate-
ria flotante no
esté atrapada
en la superfi-
B cie.

El sitio se
determina de
acuerdo a las condiciones de salida
del efluente, que puede ser desde un
tubo hasta la formacién de un riachue-
lo, o el punto en que el efluente se
vierte directamente en un cuerpo de
agua. Hay que tener en cuenta que las
muestras deben representar lo mejor
posible las caracteristicas del efluente
que se descarga y tener el volumen
suficiente para la determinacion de
grasas Y aceites, y de la materia flotan-
te. La muestra debe tomarse de la
corriente de la descarga.

Por otra parte, para la determinacion
del pH y la temperatura, idealmente,
no se toma muestra, sino que se hace
una lectura directa en la descarga. Si
fuere necesario tomar muestra, hay
que tener en cuenta que ésta debe

representar las caracteristicas del
efluente que se descarga.

2.2 Material y equipo

Para la toma de muestras de grasas y
aceites y de materia flotante, asi como
para la determinacion en el campo del
pH, la temperatura y la materia flotante
se requiere el siguiente material:

Equipo en general:

Cubeta y cuerda.

Papel absorbente.
Muestreador de plastico.
Botella Van Domn.

Agua destilada o deionizada
Piseta

Grasas y aceites:

e Frasco de vidrio de boca ancha de,
por lo menos,
1.25 L de capaci-
dad, con tapa que
puede ser de poli-
tetrafluoroetileno,
poliamida, PVC, o
metalica, ésta
ultima con la cu-
bierta interna o
septa de un ma-
terial que no per-
mita la adheren-

=>

cia de la muestra a la parte interior
de la tapa. Asimismo, se sugiere
marcar en el frasco, de manera
visible, el volumen de 1 litro. El
frasco ha sido lavado con deter-
gente, enjuagado con agua de la
llave, con agua destilada o de deio-
nizada, con hexano y finalmente
secado al aire para eliminar cual-
quier residuo de grasa.
e Hilo de cafiamo

e Acido clorhidrico o sulfirico con-
centrado.

e Pipeta Pasteur

e Perilla

e Etiquetas autoadheribles (ver ma-
nual Fundamentos técnicos para el
muestreo y andlisis de aguas resi-
duales”) en las que se anota el
nimero de muestra, fecha y hora
en que se toma la muesira; identifi-
cacion de la descarga, forma de
preservacion y tipo de analisis que
se realiza.

e Hieleras con refrigerantes
(recipientes con gel azul) o hielos y
un termémetro de -5 a 10°C cali-
brado y certificado, para corroborar
que la temperatura se mantenga a
4°C en la hielera.

pH:

e Tres vasos de precipitado de po-
lietileno (de 25 mL).




* Un potencidmetro portatil que po-
sea las siguientes caracteristicas:
escala de lectura analogica o digi-
tal con error de resolucién menor
o igual a 0.02 unidades de pH,
con compensador de temperatura
y con correccion de pendiente.
Debe contar con un electrodo
combinado de compartimiento de
referencia rellenable, para uso
general, con intervalo de trabajo
de pH al menos entre 2 y 12 cuya
eficiencia de fuerza electromotriz
sea mayor al 95%.

» Papel pH universal. Tiras del pa-
pel pH que abarcan de 0 a 14.

* Disoluciones patrén vigentes para
calibrar el potenciometro (4, 7, 9,
y 10). Si cuenta con un laboratorio
de apoyo se pueden preparar las
disoluciones patron como se ex-
plica en el anexo 1.

Instructivo de uso del equipo.
Parafilm. Pelicula elastica encera-

da que sirve para evitar derrames
de liquidos.

Temperatura:

e Termometro o juego de termome-
tros de mercurio de uso general,
de preferencia de inmersién par-
cial con graduaciones de 0.1°C en
un intervalo de temperatura que
abarque por lo menos de -1°C a

101°C, que satisfaga las especifi-
caciones de alta exactitud de la
NOM-011-SCFI-1993. Debe con-
tar con estuches (se recomienda
sea metalico) para proteccion en
el campo.

e Termometro de mercurio para la
toma de temperatura ambiental,
de -10°C a 50°C con las mismas
caracteristicas de calidad que el
anterior.

e Vaso de precipitado de polietileno
limpio, con capacidad de 1,000
ml.

Materia flotante:

e Recipiente de boca ancha
(diametro no menor a 7 cm) con
una capacidadde 3a5 L.

e Malla de acero inoxidable con
abertura de 2.8 2 3.3 mm.
Espatula para arrastrar la materia.

e Agitador de vidrio que en el
extremo tiene una espatula de
plastico (gendarme) para limpiar
del recipiente la materia adherida.

Equipo de seguridad:
e QGuantes

latex.
e bata u overol.

de ,—”"\ﬁ;/}

pante.

Botas de hule.

Gorra 0 casco.

Lentes de protecciéon y cubrebo-
cas.

2.3 Realizacion del muestreo

Antes de iniciar el muestreo, hay que
asegurarse gque se cuenta con el equi-
po indispensable para garantizar la
integridad de quien muestrea, para
ello, es importante el uso de guantes
de latex largos de, por lo menos, 30
cm de la palma de la mano hacia el
codo, cubrebocas, lentes de protec-
cion y overol; dependiendo de las con-
diciones del sitio es posible que se
necesiten botas de hule o quiza calza-
do con suela antiderrapante. Asimis-
mo, no se debe beber, comer, masti-
car, ni fumar en los periodos en que
se esté tomando la muestra.




Una vez cubiertos los requisitos para
la seguridad personal, también es ne-
cesario asegurar la integridad de las
muestras.

Las formas méas comunes en que se
puede llevar a cabo el muestreo gra-
sas y aceites son las siguientes:

2.3.1 Grasas y aceites

Para asegurar que no se pierda el
frasco durante el muestreo de grasas
y aceites se sugiere atarlo a la murie-
ca del muestreador con hilo cafiamo
(ver pagina 8).

La muestra para grasas y aceites se
toma por separado de los otros para-
metros, y después de las muestras
microbiolégicas. El frasco NO se en-
juaga en la corriente principal de la
descarga. Se sumerge el frasco, pre-
viamente etiquetado e identificado
(ver etiqueta en el marual Funda-
mentos tecnicos para el muestreo de
analisis de aguas residuales), y se
llena hasta aproximadamente % par-
tes del volumen, o hasta la marca de
un litro, cuidando que quede un espa-
cio vacio para permitir la fijacion de la
muestra y para evitar que la “nata” se
adhiera a la tapa del frasco.

Asimismo, hay que recordar que para
grasas y aceites:

e |a muestra se toma de un solo
golpe, evitando que se derrame
para que no se pierdan las grasas
y aceites.

e No se preparan muestras com-
puestas, ya que pueden ocurrir
pérdidas de los contaminantes en
el momento de hacer la mezcla.

e Como medida de control de cali-
dad se toma muestra doble en el
sitio de muestreo.

e Anotar la profundidad de mues-
treo de los aceites emulsionados
en el muestreo de canales y co-
lectores en la seccion de observa-
ciones de la forma FCNAO1a.

e Se requieren blancos de campo y
de viaje.

Cuando la descarga no es accesible
para la toma de la muestra, se puede
utilizar una cubeta con cuerda, un
muestreador o una botella Van Dom.

F

Van Dorn.

En casos mas extremos quiza sea
necesario que el muestreador des-
cienda a través de un pozo de visita
con ayuda de amés y malacate o gria
como se indica en el manual Riesgo y
seguridad en el muestreo de agua
residual.

Las ilustraciones de las paginas si-
guientes muestran algunos casos
tipicos de toma de muestras

2.3.2 pH y temperatura.

Para estos dos parametros, ideal-
mente, no se toma muestra sino que
la determinacion se hace directamen-
te en la descarga. Si es necesario
tomar una muestra, se recomienda
usar el vaso de precipitado de 1000
mL, o bien, utilizar una cubeta o bote-
lla Van Dorn. El recipiente, se intro-
duce en la corriente y se deja en con-
tacto con el agua por un periodo de 2
minutos aproximadamente para que
el recipiente equilibre su temperatura.
Se permite usar la misma muestra
para ambos parametros pero primero
se toma la temperatura y luego el pH.

La muestra tomada para determinar
estos parametros se regresa la cuer-
po receptor. La temperatura y el pH
pueden determinarse mediante una
sonda multiparametros que ahorra
tiempo al muestreador y ocupa me-
nos espacio y equipo.




Muestreo de grasas y aceites en tomas

En la practica, en raras ocasiones se encuentran tomas en ductos a presioén, pero cuando esto
sucede la muestra se toma directamente de dichas tomas.

Se deja fluir un volumen aproximadamente igual a 10 veces el volumen de la muestra y a
continuacién se llena el recipiente de muestreo.

Cada vez que le abra la llave de la toma sea a la misma intensidad (1, 1%/2 o 2 vueltas de la lla-
ve , pero siempre uniforme). Para la toma de la muestra doble, se sugiere abrir la llave y con
2 frascos ir captando el agua alternando los frascos hasta completar el volumen de la muestra.




Muestreo de grasas y aceites en descargas libres

En este caso, se destapa el frasco y se introduce el recipiente en la descarga directamente y
sin enjuagar, se llena hasta obtener el volumen requerido, se retira el frasco y se coloca la ta-

pa.




Muestreo superficial de grasas y aceites en canales y colectores

Se sugiere que el muestreador se ate el frasco con hilo cifiamo a la muiieca. Se introduce el
frasco paralelo al cuerpo de agua y contracorriente. Se recomienda tomar las muestras en el
centro del canal o colector, de preferencia en lugares donde el flujo sea turbulento a fin de

asegurar un buen mezclado.




Muestreo de grasas y aceites en canales y colectores

En caso de la presencia de aceites emulsionados en el efluente, la muestra se toma de 20 a 30
cm de profundidad.

GO 250

2.
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2.4 Determinacion de los parame-
tros de campo

2.4.1 pH

Es necesario calibrar el potenciome-
tro antes de salir a campo y en el sitio
de muestreo. La calibraciéon consiste
en efectuar los ajustes necesarios
para que las lecturas proporcionadas
por el equipo sean las mismas que
los valores de pH asignados a los
patrones operacionales utilizados.
Este procedimiento de calibracion
permite compensar las deficiencias
de respuesta del electrodo.

Con una tira de
papel pH univer-
sal se determina
el valor aproxima-
do de la descarga
y, con base en
ese resultado, se
definen las disolu-
ciones patrén a
utilizar para cali-
brar el potenci6-
metro.

Se coloca cada una de las disolucio-
nes patrén a utilizar en vasos de pre-
cipitado de polietileno de 25 mL de
capacidad previamente identificados.
Se sumerge el electrodo en la prime-
ra disolucion patrén de pH y se espe-

ra a que se ;|

estabilice la r G
lectura del
equipo, luego
se ajusta la Pt

lectura del Ry
aparato hasta '
obtener el |
valor de pH /
de referencia.

Se enjua-
ga el elec-
trodo utili-
zando una "
piseta con
agua des-
tilada o
deioniza-

electrodo con papel absorbente.

Se sumerge

el electrodo

en la si-
guiente di- /!
solucion|
patrén, se
espera a

que se esta-

bilice la lec- ;.7
tura y se |
ajusta al

valor de pH de referencia. Se enjuaga
y se seca nuevamente el electrodo.

Estas soluciones patron no se regre-
san al frasco original para no contami-
narlo. Se mantienen en los vasos de
precipitado tapados con parafilm
cuando no se usen. Estas soluciones
pueden usarse por algun tiempo y se
deben descartar cuando se observen
turbias, con alguna material precipita-
do o cuando hayan caducado. El
mueslreador debe anotar en la
equ el nombre, lote , fe-

cha de cadumdad de cada una de las
soluciones patron utilizadas para cali-
brar el equipo y las mediciones reali-
zadas en la muestra. Debe anotar en
la bitacora de campo y formatos ofi-
ciales los resultados obtenidos de la
medicién a la muestra. El dato se re-
gistra con dos cifras decimales en el
FORMATO REGISTRO DE CAMPO
PARA TOMA DE MUESTRAS EN
VISITAS DE INSPECCION Y/O VERI-
FICACION (FCNAO1a), que se mues-
tra en la pagina 11.

Una vez calibrado el potenciémetro,
el electrodo se sumerge en forma ver-
tical en la corriente de la descarga, se
espera 1 o 2 minutos hasta que se
estabilice la lectura de pH y se regis-
tra la lectura. Repetir 2 veces mas
desde que se sumerge. Cuando esto
no es posible, se extrae la muestra
(como se explicd en el apartado
2.3.2) y se sumerge el electrodo en la
muestra.
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Hay que sostener el electrodo en for-
ma vertical y agitarlo suavemente. Se
espera 1 0 2 minutos hasta que se
estabilice la lectura de pH.

Se considera estable la lectura cuan-
do la variacién de pH es igual o me-
nor a 0.02 unidades de pH en un lap-
so de un minuto.

Enseguida se saca el electrodo, se
enjuaga con agua destilada o deioni-
zada y se seca con papel absorbente.
Para evitar rupturas o la pérdida de la
solucién interna, es conveniente
transportar el electrodo de acuerdo
con las indicaciones del fabricante.

Es posible que se presenten algunas

' U COMMIGN NACIONAL
a5 DI AGUA

dificultades para la determinacion de
este parametro, tales como la presen-
cia de solidos suspendidos, grasas,
aceite u otro tipo de material que cu-
bra el electrodo, para lo cual se sugie-
re agitarlo levemente cuidando que
no se remueva el material que causa
interferencia, porque contribuye al pH
del agua residual. Al sacar el electro-
do hay que limpiarlo con agua destila-
da o deionizada, en el caso de ad-
herencia de grasas o aceites es reco-
mendable lavarlo con una solucion de
acido clorhidrico (1:9) y agua destila-
da o deionizada.

2.4.2 Temperatura

Las determinaciones de temperatura,

al igual que las del
pH, deben efec-
tuarse directamen-
te en el sitio de
muestreo, sumer-
giendo el termo-
metro de inmer-
sién parcial dentro
de la descarga, o
en la muestra, en
forma vertical, de
tal forma que el agua cubra hasta la
marca del termometro de inmersion
parcial. Si es ofro tipo de termémetro,
siga las instrucciones del fabricante.
El termometro se mantiene en esa
posicién por unos minutos hasta esta-
bilizacién de la lectura.

FORMATO REGISTRO DE CAMPO PARA TCIMA DE MUESTFIAS EN VISITAS DE INSFEOCION Y10 VERIFICACION

NOMBRE OOWLEI'OO RAZON SOCIAL DEL USUARIO INDI.IS"I‘W PATITO. 5.R.V.

‘GERENCIA
ACTA DE VISITA Nam __
FOJA DE

| NOMBRE/FIRMA DEL MUESTRADOR mem Bm}wdno

' FECHA DE INICIO DEL MUESTREO 30/05/01

[ nam.

l IDENTIFICACION DE LA DESCARGA D‘ESCAW 1

| FECHA DE TERMINACION DEL MUESTREO  30/05/01

pH |  MATERIA OLOR

IDENTIFICACION | HORA | CLIMA | BURBUJAS | GASTO Nom DE RECIPIENTES

| MUESTRA | DE LA MUESTRA [ / ] FLOTANTE - Us . .
| B ) l AGUA AMB ) sl NO sl___ | Fa l GA | Blﬁl- [ NP

I 1 | Blanco de viaje 8:00 | Lluvia | 2 | i

2 | Blancodecam- | 8:00 | Llaviar 2 i

L | boe S N I : !

| Blanco deeque (800 | Nubla- ; .
=R il =t % _ L - [ I \
4| Efuente | 8:00 z:bh,- 35.0 20 | 8:00 | | ‘
|
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Se realizan tres lecturas de tempera-
tura, que se anotan en la bitacora del
muestreador, con décimas de grado.
El promedio de éstas se anota en el
formato FCNAO1a.

Durante el muestreo también se mo-
nitorea la temperatura ambiente. El
termometro se coloca en un lugar
seguro y a la sombra, una vez que el
termometro se estabiliza se toma la
temperatura y se anota en el formato
oficial.

Cuidado del termometro

Una vez tomada la temperatura, se
limpia el termometro y se guarda en
su caja o estuche de transporte.

Un sobrecalentamiento del termome-
tro a una temperatura que rebase el
limite superior de las graduaciones
puede provocar un cambio perma-
nente en la capacidad del bulbo. Si
se observa que el mercurio forma
pequefias gotas que queden atrapa-
das en el capilar y sean dificiles de
eliminar es un indicativo de la oxida-
cion del mercurio y el termémetro se
debe descartar.

2.4.3 Materia flotante

Una vez tomada la muestra de 3L,
como minimo, se agita, se filtra

aproximadamente % partes de la mis-
ma a través de la malla teniendo cui-
dado de que la materia flotante se
retenga en la malla. Con ayuda del
agitador y la espatula, limpiar el reci-
piente y se arrastra toda la materia
adherida hacia la malla.

Inmediatamente después de filtrar la
muestra, se procede al examen de lIa
malla. El resultado de este analisis se

interpretara como presencia o ausen-
cia de materia flotante retenida en ia
malla. Se reporta como ausencia de
materia flotante, si al examinar la ma-
lla no se observa a simple vista nin-
guna particula retenida. Si se en-
cuentran particulas retenidas en la
malla, se reporta, en el formato res-
pectivo, la presencia de materia flo-
tante.

La muestra filtrada se regresa al cuer-
po de receptor. Los resultados obteni-
dos y la cantidad de muestra filtrada
se anotan en el formato FCNAO1a.

2.5 Preservacion de la muestra

Una vez tomada la muestra de gra-
sas y aceites,
es necesario
preservarla, es-
to se hace utili-
zando acido
clorhidrico 0
acido sulfurico
concentrado.

Se agrega canti-
dad suficiente
de acido vy se
toma la lectura
con papel pH para verificar que sea
menor o igual que 2, si la lectura del
papel indica que no se ha llegado al
nivel buscado, se agrega mas acido y
se toma nuevamente lectura con otra
tira de papel pH para verificar que ya
se haya alcanzado un pH menor o
igual que 2.

Para ajus- T
tar el pH
de la _
muestra, conlly
es muy / 0
importante
utilizar
guantes vy

lentes de proteccion. Hay que evitar
corrientes de aire, si esto no es posi-
ble, hay que colocarse de espaldas al

12



que los vapores acidos no se dirijan
hacia la persona que esta fijando la
muestra. La preservacion de las
muestras no debe hacerse en vehicu-
los en movimiento como camionetas
o lanchas y que no haya transito vehi-
cular ni de personas.

Al término del muestreo y antes de
sellar las muestras hay que verificar
que el pH de la muestra sea menor o
igual a 2. Posteriormente se coloca la
tapa y se sella el frasco, esto se hace
con cinta adhesiva o una etiqueta de

sellado como la de la figura 2.1 (en
los anexos de Fundamentos técnicos
del muestreo y anélisis de aguas resi-
duales, se especifican las dimensio-
nes de las etiquetas).

-
: [
e “‘a COMISION MACIONAL
P COMIION MACKONAL ¥ DEL AGUA

o
" DEL AGUA

Figura 2.1 Etiqueta para el sellado
de los frascos.

Es indispensable el uso de tinta indele-
ble, tanto para las etiquetas, como pa-
ra los formatos de campo.

2.6 Registro

En la bitacora y registro de campo
para toma de muesiras en visita de
inspeccion y/o verificacion se debe
anotar toda la informacion referente a
las muestras: tipo de frasco utilizado y
forma de preservacion, volumen de
muestra tomado, requerimiento de
transporte, pardmetros de campo (pH,
temperatura del agua y la del ambien-
te, y materia flotante ) y analisis re-
queridos, nombre de quien toma la
muestra y participantes en el mues-
treo. Si es posible se hace un croquis
del sitio y se anota cualquier otra in-
formaciéon relevante, que posterior-
mente se incluye en el acta de ins-
peccion.

2.7 Transporte

La muestra de [,
grasas y aceites (

debe guardarse
en la hielera y

mantenerse a 4°C hasta su analisis
en el laboratorio. Durante el transpor-
te los frascos se deben mantener en
posicion vertical y se acomodan de tal
forma que no se golpeen uno con
otro, se sugiere envolverlos con plas-
tico burbuja, si es posible.

Las hieleras en que se empacan las
muestras deben tener un numero de
identificacion consecutivo, el cual de-
be coincidir con el que se anote en
las cadenas de custodia. Las hieleras
se deben sellar con su respectiva eti-
queta (figura 2.2).

i
| PPN BACHSRAL
BasAcwa

Nombre del usuario:

|dentificacién de descarga

Nam. de hielera

Fecha de término del muestreo:

Figura 2.2 Etiqueta para sellado
de hieleras.

El tiempo maximo de almacenamiento
de las muestras para grasas y aceites
es de 28 dias.
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RESUMEN

Las grasas y aceites provienen basi-
camente de actividades desarrolladas
por el hombre en el ambito domésti-
co, industrial y artesanal.

Son compuestos organicos derivados
de acidos grasos o del petréleo, tie-
nen baja densidad, por lo que flotan
en el agua, son de baja o nula biode-
gradabilidad e interfieren con los pro-
cesos de intercambio de gases entre
el agua y la atmoésfera afectando asi
el desarrollo de la vida acuatica.

El muestreo de éstos compuestos en
aguas residuales se efectua directa-
mente de la descarga o efluente, en
un punto donde haya suficiente turbu-
lencia para asegurar buena mezcla.
La cantidad minima de muestra que
se recolecta es de 1L en un frasco de
vidrio de boca ancha de al menos
1.25L de capacidad (es importante
que el frasco no se llene hasta el to-
pe), que se ha lavado previamente
con agua y jabén y se enjuago con
hexano y secado al aire.

Con la mano enguantada y frasco
atado a la mufieca de la mano del
muestreador se colecta la muestra de
grasas y aceites de la superficie o de
20 a 30 cm de profundidad cuando
los aceites estan emulsionados.

El frasco para muestrear no se enjua-
ga en la descarga, tampoco se prepa-
ran muestras compuestas. La mues-
tra se preserva agregando acido sul-
furico o clorhidrico concentrado hasta
obtener un pH menor o igual que 2.0
y se almacena a 4.0°C.

El pH y la temperatura, se determinan
en el sitio de muestreo de manera
directa introduciendo el electrodo y el
termometro en la propia descarga.
Cuando esto no es posible se debe
separar una muestra y hacer las de-
terminaciones a dicha muestra. En el
caso de la temperatura se realiza por
triplicado con un termémetro con cer-
tificado vigente.

Para el pH es necesario calibrar el
equipo antes de salir a campo y en el
sitio de muestreo. Asimismo, hay que
anotar en la bitacora del equipo todas
estas operaciones.

La determinacion de materia flotante
también se hace en el sitio, se toma
una muestra minima de 3 litros y se
tamizan % partes de la misma mues-
tra a través de una malla de acero
inoxidable con apertura de 2.8 a 3.0
mm. Esta es una prueba cualitativa y
el reporte es materia flotante ausente,
cuando no quedan sdlidos sobre la
malla, o presente si el tamiz retiene
particulas solidas.

Las muestras que se tomaron para
los parametros de campo se regresan
al cuerpo de agua.

Es necesario llevar un control estricto
de las observaciones y anotaciones
de campo en la bitacora y formatos
oficiales correspondientes.

AUTOEVALUACION

1. Las grasas y aceites son:

a) Compuestos organicos derivados
de acidos grasos y del petroleo.

b) Compuesto inorganicos deriva-
dos del petroleo.

c) Compuesto organicos derivados
del benceno.

2. La muestra de grasas y aceites se
preserva con:

a) Acido nitrico o fosférico a pH me-
nor o igual que 2.

b) Acido glutdmico a pH menor o
igual que 2

¢) Acido clorhidrico o sulfarico a pH
menor o igual que 2.
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3. La muestra para pH se preserva
con:

a) Acido nitrico
b) Acido sulfarico
c) No se preserva

4. La muestra de temperatura se pre-
serva con:

a) Con hielo
b) Acido clorhidrico
c) No se preserva

5. La muestra de materia flotante
se preserva con:

a) Acido nitrico a pH 2
b) Acido sulfurico a pH 2
c) No se preserva

6. Son los parametros que se deter-
minan en campo:

a) pH, temperatura y materia flotan-
te.

b) Grasas y aceites.

c) DBO, DQO y COT.

7. Cuando se va a determinar el pH
hay que calibrar el potenciome-
tro, para ello:

a) Se hace una lectura con papel
pH y se calibra con dos disolucio-
nes patron.

b) Se utiliza una disolucion patron

de pH 12.6 y una disoluciéon pa-
tron de p 1.64 para abarcar todo
el rango del pH.

Se utiliza una disolucion 6N de
HCI y una 6N de NaOH.

c

—_—

8. El pH y la temperatura se deter-
minan, de preferencia:

a) Directamente en la descarga.

b) Directamente en la muestra de
grasas y aceites.

c) Directamente de la muestra de
materia flotante.

9. Cuando el termémetro presenta
gotitas de mercurio a lo largo del
filamento significa que:

a) Esta sudando.

b) Estuvo almacenado en forma
horizontal.

c) El mercurio se oxida y el termo-
metro se desecha.

10. La materia flotante se determina:

a) Usando un filtro de fibra de vidrio
con diametro nominal de 1.2 um.
b) Usando un tamiz de acero inoxi-
dable con diametro nominal de
2.82a3.0 mm.
c) Usando tamices sucesivos de 4 a
0.5 mm.
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GLOSARIO:

Blanco de campo: Son frascos con agua destilada o desionizada que se llenan en la estacion de muestreo, etiguetan,
empacan, sellan y se transportan al laboratorio con las otras muestras. Se usan los blancos de campo para investigar la
contaminacion en el laboratorio y durante la colecta y envio de las muestras. El laboratorio requiere un blanco de campo por
cada dia de muestreo.

Blanco de viaje: Son frascos con agua desionizada o destilada preparados por el laboratorio. Se mantienen en las mismas
hieleras que las otras muestras en cada fase del proceso de colecta, manejo y envio. En el laboratorio se analiza, y si se
encuentra contaminacién, podria ser que la contaminacién ocurriera durante el transporte de muestras o en el almacenaje en el
laboratorio. Se requiere uno por cada tipo de preservacion.

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

Disolucion patrén: Mezcla de una cantidad exacta de una sustancia quimica con agua destilada o desionizada, hervida y en-
friada. La mezcla se destina a reproducir una unidad o uno o mas valores de una magnitud conocida para utilizarse como refe-
rencia.

Grados Celcius: Es la unidad de la escala de temperatura definida por el punto de hielo fundente al que se le atribuye el valor
de cero grados (0°C) y el de ebullicion del agua que se atribuye el valor de cien grados (100°C), ambos puntos determinados a
la presién de 101,325 kPa.

Hexano: Liquido flamable derivado de la destilacion fraccional del petroleo y usado principalmente como solvente.
Materia Flotante: Se considera a todo aquel material gue sea retenido en un malla de entre 2.8 y 3.3 mm de abertura.

Muestra compuesta: La que resulta de mezclar un nimero de muestras simples en aguas residuales. Para conformar la
muestra compuesta el volumen de cada una de las muestras simples debe ser proporcional al caudal de la descarga en el mo-
mento de su toma.

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




Muestreo: Es un procedimiento por medio del cual se toma una parte de una sustancia, material o producto para proporcionar
al ensayo o calibracion una muestra representativa del total.

Temperatura: Potencial o grado calorifico referido a un cierto cuerpo.

Termémetro de inmersion parcial: Termoémetro de liquido en vidrio, disefiado para indicar valores correctos de temperatura
cuando el bulbo y una porcién definida del vastago estan expuestos a la temperatura por medir. El nivel de inmersién debe
coincidir con la superficie libre del cuerpo liquido indicado por una marca sobre el vastago del termémetro. La porcién restante
del vastago se encuentra usualmente expuesta al aire.




RESPUESTAS A LA AUTOEVALUACION.
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Disoluciones patrén para pH pH
Tetraoxalato de potasio (0.0496 M) ] 1.64
Monohidrégeno tartrato de potasio (0.034 M) 3.56
Hidrégenoftalato de potasio (0.0496 M) 4.00
Fosfato de potasio monobasico y fosfato de sodio di 6.87
basico (0.0249 M)

Borato de sodio (0.00996 M) 9.22
Carbonatos (0.0249 M) 10.05
Hidréxido de calcio (0.02025 M) 12.60

REACTIVOS Y PATRONES

Todos los productos quimicos usados en este método deben ser grado reactivo, a menos que se indique otro grado.

Agua: Debe entenderse agua que cumpla con las siguientes caracteristicas: a) Resistividad, megohm-cm a 25°C: 0,2 min; b)
Conductividad, mS/cm a 25°C: 5,0 Max. y c) pH: 5,0 a 8,0.

Acido Clorhidrico concentrado (HCI)

Disolucién de Acido Clorhidrico (1:9): Adicionar un volumen de Acido Clorhidrico concentrado (seccion 6.1) a 9 volumenes
de agua.

Disoluciones amortiguadoras comerciales de pH nominal cercano a 4, 7 y 10, cuyo valor de pH se conozca con dos cifras
decimales.

Carbonato de Calcio bajo en alcali (CaCO3)

Cloruro de Potasio (KCl)

Disolucién comercial de relleno de electrodos de referencia de plata/cloruro de plata o calomel.

Timol cristalizado (5-metilo-2-isopropilofenol)

Tetraoxalato de Potasio (KH3 (C204) 2.2H,0)

Monohidrégenotartrato de Potasio (KHC4H4Os)

Hidrogenoftalato de Potasio, (KHCgH404)

Fosfato de Potasio monobasico, (KH2POy)

Fosfato de Sodio dibasico, (Na;HPO4)

Borato de Sodio decahidratado (Na;B4O; 10H,0)

Bicarbonato de Sodio (NaHCO3)

Hidroxido de Calcio (Ca(OH),)

5.1 Preparacién de disoluciones patrén de pH
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5.1.1 Agua para preparar las disoluciones

Hervir agua destilada o desionizada durante 15 min y enfriar hasta alcanzar la temperatura ambiente, tapandola para evitar la
redisolucion de CO; atmosférico Cloruro de Potasio, utilizada para rellenar electrodos de referencia. Si el pH de esta disolucion
se encuentra entre 6 y 7, el agua es utilizable para preparar las disoluciones patrén operacional de pH.

5.1.2 Disolucién de Tetraoxalato de Potasio (0,049 6 M, pH = 1,64 a 20°C)

Pesar aproximadamente y con precision 12,61 g de Tetraoxalato de Potasio, disolver en agua preparada en el inciso 5.1.1 y
aforar a 1 L. La disolucién no debe conservarse mas de dos meses.

5.1.3 Disolucién de Monohidrégenotartrato de Potasio (0,034 M, pH = 3,56 a 20°C)

Pesar aproximadamente 10 g de Monohidrogenotartrato de Potasio, agregar agua preparada en el inciso 5.1.1 hasta tener
aproximadamente 1 L. Agitar vigorosamente durante algunos minutos para alcanzar la saturacion. Dejar el frasco en un bafio
de agua a 25°C y agitar ocasionalmente hasta que la temperatura de la disolucién se equilibre. Separar la disolucién transpa-
rente por decantacion o, de ser necesario, filtrarla. Para preservar la disolucién, afiadir un cristal de timol por cada 200 mL de
disolucion. En estas condiciones la disolucion puede conservarse aproximadamente 2 meses.

5.1.4 Disolucién de hidrogenoftalato de Potasio, (0,049 6 M, pH = 4,00 a 20°C)

Secar aproximadamente 20,0 g de hidrégenoftalato de Potasio, durante 2 h a 110°C. Pesar aproximadamente y con precisién
10,13 g del reactivo seco y disolver en agua preparada en el inciso 5.1.1, aforara 1 L.

5.1.5 Disolucién de Fosfatos, (0,024 9 M, pH = 6,87 a 20°C)

Secar aproximadamente 5,0 g de Fosfato de Potasio monobasico y 5,0 g de Fosfato de Sodio dibasico durante 2 h a 110-130°
C. Pesar aproximadamente y con precision 3,388 g de Fosfato de Potasio monobasico y 3,534 g de Fosfato de Sodio dibasico,
disolver en agua preparada en el inciso 5.1.1 y aforara 1 L.

5.1.6 Disolucion de Borato de Sodio (0,009 96 M, pH = 9,22 a 20°C)

Pesar aproximadamente y con precision 3,80 g de Borato de Sodio, disolver en agua preparada en el inciso 5.1.1 y aforar a 1
L. La disolucién debe protegerse contra la absorcién del Diéxido de Carbono atmosférico. La porcién de disolucion utilizada
para calibrar el medidor de pH debe descartarse después de 10 min de exposicion a la atmoésfera.

5.1.7 Disolucién de Carbonatos (0,024 9 M, pH = 10,05 a 20°C)




Pesar aproximadamente y con precision 2,092 g de Bicarbonato de Sodio, secar aproximadamente 10 g de carbonato de sodio,
(seccion 6.4) durante 2 h a 275°C y pesar aproximadamente y con precision 2,640 g. Disolver ambos reactivos en agua prepa-
rada en el inciso 5.1.1 y aforar a 1 L. La disolucion debe protegerse contra la absorcién del Dioxido de Carbono atmosférico. La
porcién de disolucion utilizada para calibrar el medidor de pH debe descartarse después de 10 min de exposicion a la atmosfe-
ra.

5.1.8 Disolucién de Hidréxido de Calcio, (0,020 25 M a 25°C, pH = 12,60 a 20°C)

En una capsula, calentar lentamente 5 g de Carbonato de Calcio en polvo, hasta 1 000°C y mantener a esta temperatura
durante 1 h. Enfriar en desecador. Vaciar en 250 mL de agua manteniendo agitacién. Lievar a ebullicion manteniendo
agitacion. Enfriar y filtrar el Hidréxido de Calcio obtenido, con filtro de vidrio sinterizado de porosidad mediana. Secarlo a 110°
C, enfriarlo y molerlo hasta tener un polvo fino. En un frasco de polietileno de alta densidad o de Polipropileno de 1L con tapén
de cierre hermético, anadir aproximadamente 3 g del polvo, afiadir 1 L de agua y poner en agitacién a 25°C durante una noche
para alcanzar la saturacion. Para utilizar la disolucion, filtrar la cantidad necesaria con vidrio sinterizado de porosidad media.
Descartar la disolucion si aparece turbidez. La porcion de disolucion utilizada para calibrar el medidor de pH debe descartarse
después de 10 min de exposicién a la atmosfera.

TABLA 1.-Valores de pH de disoluciones patron operacionales
i Temperatura en °C

Disolucion patron de referencia operacional 0 | 5710 /15 2025 |30 37 |40 50 | 60 70 | 80 | 90 | 95 |
Tetraoxalato de potasio 0,05 mol/kg (a) T - T- [164]164) 1,64 1,65 1,65 165(165 165 1,66 167 169 172 1,73
Hidrégeno tartrato de Potasio Saturado (28 25°C)| - | =T 355 13,55 3,54 354.354|355 3,57 366'|363 3,65

Hldrogeno ftalato de potasio 0,05 mol!kg |4 02 4,03/ 4,05 | 4,08 4,12 4,16 4,21 4,24 |
Hidrogeno fosfato de disodio 0,025 molkkg + 596 694 691 6,90 6,67 6.86 6,64 6,83 6,62 6,81 682 683 6,85 6,90 6,92
dihidrégeno fosfato de potasio 0,025 mol/kg _ | T - [ ]
Tetraborato de disodio 0,01 mol/kg (Na2B407) 9,45 9,39 9,33 9,28 9.23 9,18 /9,14 9,09 9,07 9,01 8,97 8,93 891 890 8,89
H|drogeno carbonato de sodio 0,025 m mol/kg + 10,27 [10,21/10,1 1510 1010 059,99 9,95 9,89/9,87 9, 80 19,75/9,73/9,73 9.75 9. 7?|
carbonato de sodio 0,025 mol/kg ] ' | |

Hldrox:do de calcio saturado a 20°C 13,36 13 16'12 19712, ?8 12,6012, 43 12, 27 12,05[11,96 11,68 11,4211, 19 10,9810, 8010 71|

a Tnhldrerno dloxalato de polasuo KH3C408

NOTA.- Las disoluciones patréon de Borato de Sodio, Carbonato e Hidréxido de Caicio, tienen un coeficiente de temperatura
grande por lo que la temperatura de estos patrones debe registrarse con precision de 1°C y obtenerse el pH asignado por inter-
polacién entre los valores reportados en la tabla 1 o en las tablas proporcionadas por los fabricantes de los patrones comerciales
utilizados.
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