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PREFACIO

La Comisién Nacional del Agua (CNA), drgano desconcentrado de la Secretaria de Medio Ambiente y Recursos Naturales
(SEMARNAT), tiene la atribucion 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 colaboracién con el Instituto Mexicano de Tecnologia del Agua (IMTA) ha editado la primera parte del Paquete Autodi-
ddctico para Medicion de la Calidad del Agua, que tiene como objetivo capacitar al personal que realiza visitas de inspeccién, a
fin de que la toma y conservacion 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 ademas 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 lievar 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 autocapacitacion 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 detallar 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 fotografias e ilustraciones adicionales que refuerzan los conceptos planteados.



MUESTREO Y PRESERVACION DE PARAMETROS FiSICO-QUIMICOS

¢Para quién?

Este manual se dirige a los especia-
listas técnicos de las brigadas de ins-
peccion y verificacion, gquienes se en-
cargan del muestreo de las descargas
de los usuarios en aguas nacionales.

¢Para qué?

Con frecuencia el muestreo es consi-
derado una actividad trivial. jFalso!
Las dificultades asociadas con la de-
terminacion de un sitio que sea repre-
sentativo de la descarga, con la reac-
tividad de los parametros muestrea-
dos y con las exigencias que marcan
las propias técnicas analiticas, hacen
del muestreo una actividad compleja,
que requiere de la observancia estric-
ta de las técnicas y procedimientos de
toma, preservacion, transporte y cus-
todia de las muestras.

Este manual se desarrolld para pro-
porcionar al usuario una metodologia
confiable para llevar a cabo el mues-
treo y preservacion de metales pesa-
dos, nitrégeno, fosforo, demanda bio-
quimica de oxigeno (DBOs), solidos
sedimentables (SSe) y solidos sus-
pendidos totales (SST).

Evalua si sabes

¢ Qué son los cianuros?;Como se
clasifican?

¢ Qué caracteristicas debe tener el
detergente usado para lavar los fras-
cos de las muestras de metales pesa-
dos, cianuros, nitrogeno, fosforo y
DBO?

¢, Se puede utilizar la misma muestra
para la determinacion de nitrégeno y
fosforo?; Por qué?

¢, Como se preservan las muestras de
metales pesados?

¢ Es necesario modificar el pH de la
muestra para solidos sedimentables y
solidos suspendidos totales?

¢ Qué parametros requieren muestra
compuesta?



1 CONCEPTOS
SENERALES

Al término de esta unidad el usua-
rio sera capaz de explicar los con-
ceptos basicos involucrados en el
muestreo y preservacion de meta-
les pesados, cianuros nitrogeno,
fésforo, DBOs, S Sed. y SST.

Metales pesados

Los metales pesados, tales como
cadmio (Cd), cobre (Cu), cromo (Cr),
mercurio (Hg), niquel (Ni), plomo (Pb)
y zinc (Zn), junto con el arsénico
(metaloide) son sustancias bioacumu-
lables y por ello sus efectos se pue-
den reflejar en el mediano o largo pla-
z0. Su forma mas téxica es, general-
mente, cuando estan ionizados; sin
embargo, en ocasiones, al formar
complejos se potencia la toxicidad
como es el caso del metilmercurio.

Las caracteristicas fisicoquimicas de
cada uno de estos elementos se se-
fialan en el manual Fundamentos téc-
nicos para el muestreo y anélisis de
aguas residuales.

Las fuentes contaminantes que des-
cargan metales son, basicamente,
industrias de manufactura o acabado
de metales.

Cianuros

El término cianuro se refiere a todos
los compuestos que incluyen el grupo
CN (formado por un atomo de carbo-
no y uno de nitrégeno) que se pueden
determinar como ion cianuro (CN7)
por los métodos analiticos usados.
Tales compuestos se clasifican en
cianuros simples y complejos.

Los cianuros simples se representan
por la formula A(CN),

Donde

A = es un alcali (sodio, potasio, amo-
nio) o un metal,

X = es la valencia de A y es el numero
de iones CN presentes.

Por ejemplo el cianuro de zinc

[Zn(CN)2]

Los cianuros metalicos complejos se
representan por la férmula AjM(CN),

Donde

A = es el alcali presente "y” veces.

M = el metal pesado (hierro ferroso y
férrico, cadmio, cobre, niquel, pla-
ta, zinc u otros).

x = es el nimero de iones CN; esta
dado por la valencia de A tomada
“y" veces, mas la valencia del me-
tal pesado.

Por ejemplo el aurocianato de potasio

[KAU(CN)]

Los cianuros metélicos simples son
poco solubles en agua. Por su parte,
los cianuros complejos se disocian y
dan lugar a un anién con la siguiente
forma M(CN)"".. Este puede mantener
la disociacion en funcién de varios
factores, con liberacién de CN™ y la
consiguiente formacion de HCN, que
es una de las formas mas téxicas del
cianuro. Si bien, el pH influye en la
disociacion de HCN, en casi todos los
cuerpos de agua, la mayor parte dei
cianuro libre se encuentra en esta
forma y no disociado, ya que su pro-
ducto de solubilidad (pKs,) €s mas
alto que el pH de la mayoria de las
aguas naturales.




Cuando se cloran efluentes que con-
tienen compuestos de cianuro diso-
ciables y cianuro libre, se forma el
cloruro de ciandgeno (CNCI). Se trata
de un gas volatil, ligeramente soluble
en agua y muy toxico al ser inhalado.

La ruptura o transformacion de CNCI
depende del pH y del tiempo. A pH 9
sin exceso de cloro, el CNCI puede
persistir por 24 horas. A pH mayor
que 7, el CNCI se hidroliza y forma un
compuesto menos toxico: el cianato
(CON) a pH alrededor de 7, el cianato
puede seguir oxidandose con cloro
para producir CO; y N,.

Las aguas naturales no contienen
cianuro, por lo que su presencia indi-
ca contaminacion por fuentes indus-
triales, tales como la automotriz, de
acabado de metales, quimica, petro-
lera, de sintesis de plasticos y del
acero.

Nitrégeno

Tanto en los cuerpos de agua como
en las descargas, las formas de nitro-
geno de mayor interés son, en orden
creciente de estado de oxidacién: ni-
trégeno orgénico, nitrégeno amonia-
cal, nitritos y nitratos. Analiticamente,
el nitrégeno amoniacal y el organico
se determinan juntos; a la prueba se
le denomina nitrégeno total o nitrége-
no Kjeldahl (por la técnica usada para
su determinacion).

Todos los estados de oxidacion del
nitrégeno y el nitrégeno molecular se
conectan entre si por procesos bio-
quimicos y forman el ciclo del nitrége-
no (figura 1.1).

El nitrégeno organico se define como

Residuos no
degradables

Heces y orina

Proteina
animal

vegetal

Proteina

nitrogeno unido al carbono y en esta-
do trinegativo (N*) e incluye com-
puestos naturales tales como protei-
nas, péptidos, acidos nucléicos, urea
y muchos compuestos sintéticos. Los
andlisis del nitrogeno en sus diferen-
tes formas se han practicado en agua
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Figura 1.1 Ciclo de nitrégeno.




potable y residual. Durante mucho
tiempo estos andlisis fueron la base
de juicio para determinar la calidad
sanitaria del agua, ya que al contener
nitrégeno organico y amoniacal impli-
ca que se han contaminado reciente-
mente con excretas y, por lo tanto,
son un peligro para la salud; mientras
que las aguas con nitrégeno en forma
de nitratos se han contaminado mu-
cho tiempo atras y ofrecen poco ries-
go de adquirir enfermedades gas-
trointestinales.

El nitrogeno amoniacal esta presente
en forma natural en aguas superficia-
les y profundas y en aguas de dese-
cho. Se produce por la desaminacion
de compuestos que contienen nitro-
geno organico y por la hidrélisis de la
urea. También puede producirse por
la reduccion de los nitratos en condi-
ciones anaerobias, por bacterias au-
totrofas nitrificantes del grupo de las
nitrosomonas.

Los nitritos estan presentes en el
agua como compuestos intermedios
en los procesos de oxidacion o reduc-
cibn. En abastecimientos de agua
superficiales, la presencia de trazas
de nitritos puede indicar una contami-
nacion ya que es producido por ac-
cion bacteriana. También pueden pro-
ducirse en las plantas de tratamiento,
en los sistemas de distribucion y en
los sistemas de enfriamiento como
resultado de la accion de las bacte-
rias, u otros organismos, sobre el ni-

frégeno amoniacal.

El nitrato es una de las formas de ni-
trogeno de mayor interés en aguas
residuales, se encuentra so6lo en pe-
quehas cantidades en aguas residua-
les domeésticas. Esta forma de nitro-
geno es la mas favorable para el de-
sarrollo de los organismos fotosintéti-
cos.

Fasforo

El fosforo es un nutriente esencial
para el crecimiento de los seres vivos
ya que es un producto gque interviene
en la generacion de energia a nivel
celular. Un exceso de fdsforo en cuer-
pos de agua puede estimular el creci-
miento de macro y microorganismos
fotosintéticos y provocar la eutrofica-
cion del cuerpo de agua.

El fésforo se encuentra presente en
las aguas naturales y en las aguas de
desecho en diversas formas: ortofos-
fato, fosfato hidrolizado o condensado

o como parte de un compuesto orga-
nico. Puede presentarse en forma
soluble, en particulas suspendidas,
en los organismos acuaticos y en los
sedimentos de los cuerpos de agua.

Las diversas formas de fosfatos pro-
vienen de diversas fuentes, como
son: aguas de retorno agricola, escu-
rrimientos superficiales, aguas resi-
duales domesticas. De procesos in-
dustriales para el control de la corro-
sién y de incrustaciones, de la fabri-
cacion de detergentes y de fertilizan-
tes y del procesamiento de alimentos.

Demanda bioquimica de oxigeno

La demanda bioquimica de oxigeno
(DBOs) es una estimacion de la canti-
dad de oxigeno que requiere una po-
blacién microbiana heterogénea para
oxidar la materia organica de una
muestra de agua en un periodo de
cinco dias. En el manual Fundamen-
tos técnicos para el muestreo y anali-
sis de aguas residuales, se explican
con detalle las bases de |a prueba.

Para el andlisis se inhiben los proce-
sos fotosintéticos de produccion de
oxigeno y se favorece el desarrollo de
los microorganismos que efectuan la
oxidacion de la materia organica pre-
sente en la muestra. La DBOs, por ser
una medida de la biodegradabilidad
del agua, se utiliza como parametro
de referencia para medir la eficiencia
en los procesos biologicos o secun-




darios de tratamiento de aguas resi-
duales.

Sélidos suspendidos totales

Los sélidos suspendidos comprenden
toda la materia particulada que es
retenida por un filtro de fibra de vidrio
con diametro nominal de 1.2 um.
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Sus efectos sobre los cuerpos recep-
tores son la interferencia con la pene-
tracién de la luz, el posible azolva-
miento del cuerpo de agua y, cuando
son organicos biodegradables, consu-
men oxigeno disuelto (DBO).

Los solidos suspendidos provienen
de diferentes fuentes: domésticas,
agropecuarias e industriales; presen-

tan impacto para la salud y vida acua-
tica principalmente por limitacién del
paso de luz, inhibiendo fotosintesis, la
disminucién de presencia de oxigeno.

Las propiedades de los solidos sus-
pendidos varian ya sea por forma,
tamano, densidad y composicion.

Solidos sedimentables

Son sdlidos suspendidos cuya densi-
dad es mayor que la del agua. Cuan-
do el agua esta en reposo o con mo-
vimiento muy lento los solidos se de-
positan en el fondo del tanque o reci-
piente que contiene la suspension.

2 MUESTREO Y
PRESERVACION

| Al término de esta unidad el usuario

sera capaz de explicar el procedi-
miento utilizado para la toma de
muestras representativas para la de-
terminacion de los parametros des-
critos en este manual.

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 sefiald 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 de muestreo

Para la toma de muestra de metales
pesados, cianuros nitrégeno, fésforo,
DBO, sdlidos suspendidos totales y
solidos sedimentables, se selecciona
un sitio donde el fiujo sea turbulento y
la materia flotante no esté atrapada en
la superficie.

El sitio se |
determina de
acuerdo con
las condicio-
nes de sali- 1
da del
efluente, que
puede ser -
desde un
tubo de dife-
rente diame-
tro hasta la formacion de un riachuelo,
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 los




parametros que se describen en este
manual.

2.2 Material y equipo

Para la toma de muestras se requiere
lo siguiente:

Equipo en general

Muestreador de plastico.
Botella Van Dorn.

e Etiquetas autoadheribles (ver
manua! Fundamentos técnicos
para el muestreo y anélisis de
aguas residuales) en las que
se anota el nombre completo o
razon social de la empresa, el
namero del acta de inspeccién,
el nimero de muestra, fecha y
hora en que se toma la mues-
tra, forma de preservacion y
tipo de analisis que se realiza.
Papel pH universal.

Hieleras con refrigerantes o
hielos y un termémetro de -5 a
10°C calibrado y certificado,
para corroborar que la tempera-
tura se mantenga a 4°C en la
hielera.

e Pipeta Pasteur de plastico o
pipetas serologicas.
Perillas.

Cubeta y cuerda.

Todos los frascos que se utilizan en
el muestreo se lavan con detergente
no iénico libre de metales, amoniaco

y fosfato; se enjuagan con agua de la
llave y por ditimo se les da un enjua-
gue con agua destilada o desioniza-
da.

Metales pesados

e Frascos de 1 L de capacidad,
hechos de polietileno o polipropi-
leno, con tapa. Los frascos des-
pués de lavarse, como se indico
anteriormente, se remojan toda la
noche en acido nitrico al 10 % y
se vuelven a enjuagar con agua
destilada o desionizada y se de-
jan secar.

e Acido nitrico concentrado grado
reactivo.

Cianuros

e Frascos de 1 L de capacidad,
hechos de polietileno.

e Solucién de hidroxido de sodio
(NaOH) 6 Normal o superior.

Nitrégeno total

e Frascos, de 1 L de capacidad,
hechos de polietileno con tapa.
e Acido sulfarico concentrado.

DBO, fésforo total, sélidos suspen-
didos totales y sélidos sedimenta-
bles

e Frascos de 4 L de capacidad,
hechos de polietileno con tapa.
Los frasco después de lavarse,
como se indicé anteriormente, se
remojan en una solucion de acido
sulfarico al 10% y se enjuagan
con agua destilada o desioniza-
da.

La tabla 2.1 es un recuento de la can-
tidad de frascos necesarios para un
muestreo de 24 horas; ademas indica
&l método de preservacion. En este
caso no se consideraron los fras-
cos de las muestras que se entre-
gan a los usuarios visitados.

Equipo de seguridad:




Tabla 2.1 Envases necesarios para un muestreo de 24 horas.

Parametro Preservacion Frasco Tipo de muestra Nam. frasco

Simple 1x6=6
Compuesta 1
|[Metales pesados HNO;, pH <2, Frascos de plastico de|Blanco de viaje
refrigeracion 4°C |1 L de capacidad. Blanco de campo
Muestra doble
Extra

ubtotal

imple
ompuesta
|Cianuros NaOH), pH>12, [Frascos de plastico de|Blanco de viaje
refrigeracion 4°C |1 L de capacidad. Blanco de campo
Muestra doble
Extra

Subtotal

—h
M_;_;_;_..é-*m_;_;_;
&M

ry
N

-
x
[e)]
11
[e)]

Simple

ompuesta
[Nitrégeno total H2S04, pH<2, Frascos de plastico de{Blanco de viaje
refrigeracion 4°C |1 L de capacidad. Blanco de campo
Muestra doble
Extra
Subtotal

Y
L

Simple 1x6=6
Compuesta
DBO, fésforo total, s6- Refrigeracion 4°C  |Frascos de plastico de|Blanco de viaje
lidos suspendidos to-| 4 L de capacidad. Blanco de campo
ales, soélidos sedi Muestra doble

mentables Extra
Subtotal

NM_L_L_L_l

—_—

Total 48




Se debe usar el equipo de proteccién
personal basico:

a Guantes de latex de acrilonitri-
lo o de PVC.

Bata u overol de algodon.
Botas de suela antiderrapante,
botas de hule o pantaloneras.
Gorra o casco (clase G)

Lentes de proteccion y cubre-
bocas.

2.3 Realizacion del muestreo

Durante el muestreo, ademas de utili-
zar el equipo de seguridad, hay que

aplicar las recomendaciones y procedi-
mientos de seguridad sefalados en el
manual Riesgo y seguridad en el
muestreo y analisis de agua residual.
En caso necesario, hay que utilizar los

“II
-

accesorios de seguridad como los
equipos respiradores, el detector de
gases, etcétera.

¢

Asimismo, no se debe beber, comer, ni
fumar en los periodos en que se esté
tomando la muestra.

Tampoco tocarse los ojos o la boca
sin antes haberse lavado y desinfecta-

do las manos.

Hay que colocar etiquetas de identifi-
cacién a cada uno de los frascos con
todos los datos, tal y como se explico
en el manual Fundamentos técnicos
para el muestreo y andlisis de aguas
residuales (figura 2.1).

Antes de tomar las muestras de cada

MNo. MUESTRA

‘ o O —
B i HORA

MNombre o razdn social completo del usuaro vistado

| Acta de visita N*

| Nombre del muesireadar

Identrficacian de la descarga

Tipo de muestra Simple ( )  Compuesta { )
Preservacidn:

Fig. 2.1 Etiqueta de identificacion.

uno los parametros de este manual,
se deben enjuagar los recipientes tres
veces con el agua residual; cada en-
juague se debe verter lejos del sitio y
procurar que regrese aguas abajo a
la corriente de la descarga. Posterior-
mente, se toma la muestra.

Otra consideraciéon que se debe te-
ner en cuenta es que la muestra para
DBO no debe aerarse ni debe quedar
aire atrapado dentro de la botella.
Si bien, en todas las muestras es ne-
cesario que el cierre sea hermético,
para la determinacién de DBO es
esencial que no exista intercambio de
gases con la atmosfera, ya que esto
puede alterar el valor de la prueba.

A continuacion se presentan los posi-
bles escenarios en que se puede lle-
var a cabo un muestreo.




Muestreo de fisicoquimicos en ductos a presion

En la practica, en raras ocasiones se encuentran tomas en ductos a presion, pero cuando esto
sucede la muestra se hace directamente de dichas tomas. Con el frasco destapado se llena el
recipiente, se agita y se vacia. Se repite esta operacion tres veces (ilustraciones 1, 2 y 3). Acto
seguido se toma la muestra para cada uno de los parametros.




Muestreo de fisicoquimicos en descargas libres

En descargas libres, se destapa el frasco y se introduce el recipiente en la descarga directa-
mente, se llena el recipiente, se agita y se vacia. Se repite esta operacion tres veces
(ilustraciones 1, 2 y 3). Acto seguido se toma la muestra para cada uno de los parametros.




Muestreo de fisicoquimicos en canales y colectores

En canales o cuerpos receptores, se destapa el frasco y se introduce el recipiente directamente
a contracorriente; se llena el recipiente, se agita y se vacia. Se repite esta operacion tres veces
(ilustraciones 1, 2 y 3). Acto seguido se toma la muestra para cada uno de los parametros.
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Preservacion de la muestra
2.4.1 Preservacion

La preservacion se
debe efectuar en
cada una de Ia
muestras  simples
tomadas, y cuando
se prepare la mues-
tra compuesta se
verifica el pH; si es
necesario se ajusta.
A continuacion se
explica como se
preservan los parametros analizados
en este manual.

Metales pesados

La muestra se preserva con acido
nitrico concentrado, se agrega sufi-
ciente acido hasta obtener un pH me-
nor o igual que 2. Esto se verifica con
papel pH universal (de 0 a 14). Las
muestras se guardan en hieleras a 4°
centigrados.

El tiempo maximo previo al analisis
es de seis meses. Para mercurio es
de 28 dias.

Debe tenerse en cuenta que el uso
prolongado del HNO; puede fragilizar
el material de plastico.

Cianuros

Debido a que la mayoria de los cianu-

ros son muy reactivos e inestables,
se recomienda que las muestras se
analicen lo mas pronto posible. Si la
muestra no puede analizarse de in-
mediato, se preserva con solucién 6
Normal de hidréxido de sodio. Se
agrega la cantidad suficiente para
elevar a un pH mayor o igual que 12y
se verifica con papel pH; se almacena
a 4°C. El tiempo maximo de almace-
namiento es de 24 horas.

Nitrégeno

La muestra se preserva con acido
sulfdrico concentrado, se agrega sufi-
ciente acido para alcanzar un pH me-
nor o igual que 2. Las muestras se
guardan en una hielera a 4° centigra-
dos.

El tiempo maximo de almacenamien-
to es de siete dias.

Fosforo

La muestra para este parametro sola-
mente se refrigera a 4°C hasta su
analisis. El tiempo maximo de alma-
cenamiento es de 28 dias.

DBO

Para este parametro no se agrega
ningun preservador a la muestra. So-
lo debe conservarse a 4°C hasta su
analisis. El tiempo de almacenamien-
to previo al analisis es de 24 horas.

Sélidos sedimentables y soélidos
suspendidos totales

Para estos parametros no se usa nin-
gan preservador quimico. Soélo se
deben mantener a 4°C hasta su ana-
lisis en el laboratorio. El tiempo maxi-
mo de almacenamiento previo al ana-
lisis es de siete dias. Sin embargo, se
recomienda realizar los analisis
dentro de las 24 horas posteriores a
su colecta.

2.4.2 Preparacion de la muestra
compuesta

La muestra compuesta se prepara de
acuerdo con los valores obtenidos del
aforo de la descarga y los calculos
efectuados para la obtencion del volu-
men de muestra simple necesario
para preparar la muestra compuesta,
quedando estos calculos registrados
en el formato de los calculos para
preparar las muestras compuestas.
(Para mayor informacién consultar el
manual de Aforo de descargas.)

Al momento de preparar la muestra
compuesta se verifica el pH de la
mezcla (metales pesado y nitrdgeno <
2, cianuros > 12 ) y si es necesario se
ajusta. La muestra compuesta se
guarda en una hielera a 4°C hasta su
analisis.

Los blancos de campo y de viaje
usados durante el muestreo y la

11



muestra doble llevan el mismo tra-
tamiento de preservacién que las
muestras preservadas para los di-
ferentes parametros mencionados
en este manual.

Al téermino de la preparacion de las
muestras compuestas se coloca la
tapa y se sella el frasco con cinta ad-
hesiva o etiqueta de sellado como en
la de la figura 2.2 (en los anexos de
Fundamentos técnicos del muestreo y
analisis de aguas residuales, se es-
pecifican las dimensiones de las eti-
quetas).

COMISION NACIONAL
= DEL AGUA

pr DEL AGUA

COMISION NACIONAL

Figura 2.2 Etiqueta para sellar los
Frascos.

Todos los participantes al muestreo
deben firmar la etiqueta de identifica-
cion y cinta de sellado de los frascos.

En este momento se deben llenar las
formatos oficiales, cadena de custo-
dia y bitacoras con los datos corres-
pondientes.

Precauciones

El uso de equipo de proteccion, tal
como son guantes de latex de acrilo-
nitrilo o de PVC que cubran hasta el
antebrazo de muestreador, bata u

overol y calzado adecuado a las con-
diciones del sitio, zapatos antiderra-
pantes, son medidas minimas de se-
guridad personal para la toma de
muestras de estos parametros men-
cionados.

En el pro- e —
ceso de

preserva- (=
cion de 4,
las mues- f"”/
tras  se
manejan
sustan-
cias quimicas altamente irritantes y
nocivas para la salud, por lo cual es
necesario el uso constante de guan-
tes a prueba de é&cidos, bata u overol
y lentes de proteccién o mascarilla o
careta contra acidos o, en su defec-
to, colocarse de espaldas al viento
para que los vapores acidos no se
dirijan a la persona que esta fijando la
muestra. La preservacion no se debe
hacer en vehiculos en movimiento
como son camionetas o lanchas, tam-
bién hay que hacerlo en sitios de po-
co transito vehicular y humano.

2.5 Registro

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

En la bitacora y registro de campo
para toma de muestras en visita de
inspeccion ylo 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, parametros de campo
(pH, temperatura del agua y la del
ambiente, y materia flotante ) y anali-
sis requeridos, 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-
formacion relevante, que posterior-
mente sera vaciada en el acta de ins-
peccion.

2.6 Transporte

Durante el transporte los frascos se
deben mantener en posicion vertical y
se acomodan de tal forma que no se
golpeen uno con otro; se sugiere en-
volverlos con plastico burbuja si es
posible.
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Las hieleras en que se empacan las
muestras (figura 2.3) deben tener un
numero de identificacion consecutivo,
el cual debe coincidir con el que se
anote en las cadenas de custodia.

—= = . —.

=
O——u
o

Figura 2.3 Hieleras.

Las hieleras se deben sellar con su
respectiva etiqueta (figura 2.4).

q COMISION MACIONAL
= DEL AGUA

Nombre del usuario:

Identificacion de la descarga:

Num. de hielera:

Fecha de término del muestreo:

Figura 2.4 Etiqueta para el sellado
de hieleras.

RESUMEN

Los metales pesados son elemen-
tos bioacumulables que producen
dafio a los organismos vivos; los
mas notables y cominmente en-
contrados son: arsénico, cadmio,
cobre, cromo, mercurio, niquel,
plomo y zinc.

Los elementos tales como nitrége-
no y fésforo son esenciales para
los organismos vivos, pero en con-
centraciones elevadas producen
malezas acuaticas y, en conse-
cuencia, reduccién de oxigeno en
las aguas receptoras.

La demanda bioquimica de oxige-
no se refiere a la cantidad de oxi-
geno requerido por los microorga-
nismos para degradar la materia
organica.

Los sdlidos sedimentables y tota-
les representan a la materia sélida
presente en las aguas residuales.

En el muestreo de estos parame-
tros en aguas residuales se utilizan
frascos de polietilenode 1y 2 L, de
acuerdo con el parametro ya esta-
blecido.

En el caso de la preservacion para
metales, se usa acido nitrico con-
centrado y se va agregando la can-
tidad suficiente para alcanzar un
pH igual o menor que 2. La mues-

tra para determinar cianuros en el
laboratorio se preserva con una
solucion concentrada (lentejas) de
hidréxido de sodio hasta alcanzar
un pH de 12-12.5.

La muestra para la determinacién
de nitrégeno se preserva con acido
sulfurico concentrado hasta alcan-
zar un pH menor o igual a 2.

Las muestras que se toman para
determinar fésforo, DBO y solidos
son preservadas en forma quimica,
se mantienen en una hielera a 4°C
previa identificacion de frascos y
hielera, hasta su entrega en el la-
boratorio de analisis.

Es necesario incluir los blancos de
campo y de viaje para control de
calidad del muestreo.

De igual forma es importante reca-
bar todos los datos referentes al
muestreo en la bitacora del mues-
treador y en los formatos oficiales
correspondientes.

Ya que se manejan sustancias peli-
grosas durante el muestreo de es-
tos parametros, se deben seguir
las indicaciones mencionadas en
el manual de Fundamentos técni-
cos para el muestreo y andlisis de
aguas residuales y el manual Ries-
go y seguridad en el muestreo y
andlisis de aguas residuales.

13



AUTOEVALUACION

1.

oo

oo

¢Qué es un preservador quimi-
co?

. Una sustancia inerte.
. Una sustancia que mantiene las

caracteristicas de la muestra.

. Se usa para las muestras de

DBO.

¢Coémo se pueden preservar
las muestras?

. Con medios fisico.
. Con medios quimicos.
. Los dos anteriores.

. ¢En qué momento del proceso

de muestreo se deben llenar las
etiquetas para los frascos de
muestreo?

. Cuando se sale al campo.
. Antes de enviar las muestras al

laboratorio.

. En el momento previo a la toma

de muestras.

. ¢{Como se preservan las mues-

tras para determinar cianuros?

Con &cido clorhidrico concen-
trado.

. Con acido nitrico concentrado.

Con hidréxido de sodio 6 Nor-
mal.

e

Los sdlidos suspendidos tota-
les se preservan:

Con acido nitrico concentrado.
Con hidroxido de sodio 6 Nor-
mal.

En refrigeracion a 4°C.

¢ Cual es el volumen de muestra
que se necesita para el analisis
de metales pesados?

2L.
1L
500 mL.

¢Como se lavan los frascos que
se usan para muestreo de DBO,
fosforo, nitrégeno, cianuros y
solidos?

Con detergente comin y bien
enjuagados.

Con dextran y agua de la llave.
Con detergente libre de com-
puestos de amonio y fosfato y
agua destilada.

¢Cuando se debe usar un equi-
po de muestreo?

En situaciones de dificil acceso
para el muestreador.

En todos los lugares de mues-
treo.

Cuando se muestrean metales
pesados.

. Como medidas minimas de se-

guridad personal, el personal
de muestreo usa:

. Guantes, gorra y lentes.
. Guantes, overol o bata y zapa-

tos antiderrapantes.

. Guantes, casco y muestredores.

14



BIBLIOGRAFIA
* Norma Maxicana NMX-AA-003-1980. Aguas Residuales. Muestreo.

* Norma Mexicana NMX-AA-004-SCF1-2000. Analisis de Agua.- Determinacion de Solidos Sedimentables en aguas naturales,
residuales y residuales tratadas.

*» Norma Mexicana NMX-AA-014-1980. Cuerpos Receptores. Muestreo.

* Norma Mexicana NMX-AA-026-SCFI-2000. Andlisis de Agua.- Determinacion de Nitrogeno total Kjeldahl en aguas naturales,
residuales y residuales tratadas.

¢ Norma Mexicana NMX-AA-028-SCFI-2001. Andlisis de Agua.- Determinacion de la Demanda Bioquimica de Oxigeno en
aguas naturales, residuales (DBOs ) y residuales tratadas.

* Norma Mexicana NMX-AA-029-SCFI-2001. Analisis de Agua.- Determinacion de Fosforo total en aguas naturales, residuales
y residuales tratadas.

e Norma Mexicana NMX-AA-046-1981. Andlisis de Agua.- Determinacion de Arsénico.
¢ Norma Mexicana NMX-AA-058-1982. Analisis de Agua.- Determinacion de Cianuros.
¢ Norma Mexicana NMX-AA-078-1982. Analisis de Agua.- Determinacion de Zinc.

» Norma Oficial Maxicana NOM-001-ECOL-1996. Que establece los limites permisibles de contaminates en las descargas de
aguas residuales en aguas y bienes nacionales.

* Norma Oficial Mexicana NOM-AA-034-1976. Analisis de Agua.- Determiacion de Solidos.
* Norma Oficial Mexicana NOM-AA-051-1980. analisis de Agua.- Detrerminacion de Metales.
* Meétodos Normalizados para el analisis de aguas Potables y Residuales. APHA-AWWA-WPCF. Editorial: Diaz de Santos. 17

Edicion. 1992.
* Diccionario de Quimica y de Productos Quimicos. Gessner. G:H: Ed. Omega. México. 1975.

15



GLOSARIO

Agua residual: Es el liquido de composicion variada proveniente de usos municipal, industrial, comercial, agricola, pecuario o
de cualquier otra indole ya sea publica o privada y que por tal motivo halla sufrido degradacion o alteracion en sus calidad ori-
ginal.

Amoniaco: NH3 Es el nitrégeno organico oxidado por las bacterias nitrificantes y usado como fuente de nitrogeno.

Amoniaco anhidro: NH3 Es un gas inodoro, de olor ocre, intensamente irritante, mas ligero que el aire, soluble en el agua,
alcohol y éter. Se utiliza como fertilizante y en la elaboracion de acido nitrico. Es un catalizador de condensacion para polime-
ros, fibras sintéticas, colorantes y es usado como agente neutralizante en la industria del petréleo.

Anién: lon con una carga negativa. Como son: hidroxilo OH, carbonato CO3, fosfatoPO4.

Bacterias autétrofas: Organismo capaces de obtener todo el carbono que necesitan de fuentes inorganicas. Son capaces de
sintetizar materia organica a partir de la materia inorganica.

Bacterias Nitrosomonas: Forman parte del grupo de las bacterias nitrificantes las cuales oxidan el amoniaco a nitrito. Otro
grupo llamado Nitrobacter oxida el nitrito a nitrato.

Blanco de campo: Son frascos con agua destilada o desionizada que se llenan en la estacion de muestreo, etiquetan,
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 contaminacion, podria ser que la contaminacion ocurriera durante el transporte de muestras o en el almacenaje en
el laboratorio. Se requiere uno por cada tipo de preservacion.

Cation: Es un ion que posee una carga positiva.

Descarga: Es el conjunto de aguas residuales gque se vierten o disponen en algin cuerpo receptor.

Disociacién: Proceso por el cual una combinacion quimica se fracciona en compuestos simples como resultado de la adicion
de energia. Como en el caso de moléculas gaseosas.
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Hidrélisis: Es un proceso en el cual la ruptura o lisis de una molécula esta acompafiada por la adicién o partes de una molécu-
la de agua H y OH.

Muestra: Porcién idealmente representativa tomad de un cuerpo de agua definido, de manera intermitente o continua con el
proposito de examinar diversa caracteristicas definidas.

Muestreo: Accion que consiste en tomar un volumen considerado como representativo de un cuerpo de agua a fin de exami-
nar diversas caracteristicas definidas.

Muestreador: Aparato utilizado para tomar una muestra de agua , de manera intermitente o continua con el propésito de exa-
minar diversas caracteristicas definidas.

Muestra compuesta: Mezcal intermitente continua, en proporciones adecuadas, de por lo menos dos muestras o submuestras
a partir de la cual se puede obtener el valor medio de las caracteristicas deseada. Las proporciones de las muestras se calcula
generalmente a partir de mediciones de tiempo o flujo.

Muestras doble: Se usan para verificar la precision de la colecta de campo o el analisis de laboratorio. Se colectan los
duplicados, ala vez que las muestras de calidad del agua, y en el sitio u hora que se crea con mayor contaminacién.

Muestra simple: Es aquella muestra individual tomada en un corto periodo de forma tal que el tiempo empleado en su extrac-
cion sea el transcurrido para obtener el volumen necesario.

Nitrato: NO3Es el resultado de la oxidacion del nitrito. Forma del nitrdgeno aprovechada por las bacterias comedoras de nitro-
geno o nitrificantes.

Nitrito: NO2 Compuesto inorganico del nitrégeno que puede ser usado como fuente de energia.
Nitrégeno Organico: Es el nitrdgeno contenido en los amino4cidos y bases nitrogenadas.

Normal: Se dice de una solucion Normal cuando esta contiene el peso equivalente de una sustancia disuelta por un litro de
solucién. Ejemplo: Sol. 2N = 2g/t.

Sélidos sedimentables: Son materiales que se detectan en el fondo de un recipiente debido a la sedimentacion de estos.

Sélidos suspendidos totales: Sélidos constituidos por sélidos sedimentables, sélidos en suspensién y sélidos coloidales, cu-
yo tamarfio de particula no pase del filtro estandar de fibra de vidrio.
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Solidos totales: Los solidos totales es la expresion que se aplica a los residuos de material que quedan en un recipiente des-
pués de la evaporacion de una muestra y su consecutivo secado en estufa a temperatura definida. Incluyen a los sélidos sus-
pendidos totales suspendidos y sélidos disueltos o porcion de los solidos totales retenida por un filtro.

Sustancias Bioacumulables: Son aquellas que el organismo no puede eliminar y por lo tanto se van acumulando en peque-
fias cantidades hasta producir un dafio como es el caso del plomo.

Urea: CO (NH2)2 Se presenta en la orina y en otros fluidos del organismo. Se presenta en forma de cristales o polvo blanco
casi inodoro de sabor salino, es de poca toxicidad, no combustible, se usa como fertilizante, pienso de animales, estabilizante
de explosivos.
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RESPUESTA A LA AUTOEVALUACION

1-b)
2.-c)
3.-¢)
4.-c)
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