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1. OBJETIVOS
1.1 Proporcionar lineamientos para realizar la toma de muestra en aguas residuales.

1.2 Especificar los cuidados que se deben tener para realizar el muestreo en
corrientes de aguas residuales que puedan contener residuos de PCB

2. ALCANCE DE LA APLICACION

Esta norma contiene detalles sobre muestreo de aguas residuales domésticas e
industriales; es decir, el disefio de programas y técnicas para la recoleccion de muestras.
Cubre las aguas residuales en todas sus formas: aguas residuales industriales (ARI) y las
aguas residuales domésticas (ARD) tratadas y sin tratar.

3. FUNDAMENTO TEORICO

Los métodos de muestreo consisten en la extraccion de una porcién considerada como
representativa de una masa de agua residual con el propdsito de examinar diversas
caracteristicas definidas, en este caso, el grado de contaminacion por bifenilos
policlorados.

La eficaz realizaciéon de un andlisis empieza con el cuidado que se debe tener al tomar la
muestra de agua residual. Las diversas muestras que se pueden obtener son las
siguientes:

Simples: Muestras representativas tomadas de una fuente o masa de agua de
composicién constante, tanto en el tiempo como en el espacio.

Compuestas: Son las mezclas de muestras simples recogidas en el mismo punto en
distintos momentos, cuyo volumen en la composicion es proporcional al caudal. Se suelen
denominar como muestras compuesta-tiempo.

Integradas: Son mezclas de muestras simples que se recogen en distintos puntos al
mismo tiempo. Muestras compuestas-espacio.

Para el caso de muestras a las cuales se les va a determinar PCB, es necesario que su
recoleccion sea puntual, en un recipiente de vidrio ambar protegido con sello de aluminio
y/o tapa de teflon, totalmente llena.

4. ASPECTOS DE SALUD Y SEGURIDAD LABORAL

4.1. Cuando se trabaja en alcantarillados, pozos sépticos, estaciones de bombeo y
plantas de tratamiento de aguas residuales, se debe tener conocimiento de lo siguiente:
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a) El peligro de explosion causada por las mezclas de gases explosivos en el sistema
de alcantarillado.

b) El riesgo de envenenamiento por gases téxicos, por ejemplo, sulfuro de hidrégeno
(H.S) y monoxido de carbono (CO).

¢) El riesgo de sofocacién causada por la falta de oxigeno.

d) El riesgo de enfermedades causadas por organismos patdgenos presentes en las
aguas residuales.

e) El riesgo de heridas fisicas debidas a caidas o deslizamientos.
f) El riesgo de ahogamiento.

g) El riesgo de impacto de objetos que caen.

4.2 Antes de entrar en un espacio confinado, se debe seguir el siguiente
procedimiento, tanto en la parte superior como en el fondo:

a) Verificar si hay riesgo de explosion, utilizando un exposimetro o dispositivo similar.

b) Verificar la presencia de H,S, CO o cualquier otro gas toxico cada vez que sea
necesario, utilizando un detector de gases apropiado.

c) Verificar que el nivel de oxigeno en el aire sea suficiente (es decir, aproximadamente
20 % (VIV)).

Si en estas verificaciones se confirma que las condiciones de trabajo no son
aceptables, el alcantarillado o pozo de inspeccién se debe ventilar hasta que se
obtengan las condiciones aceptables. Entonces se procedera a realizar el ensayo,
teniendo en cuenta los siguientes aspectos:

d) No se debe ingresar a un espacio confinado a menos que en el exterior
permanezcan suficientes personas en caso de que sea hecesario realizar un
rescate. Cada persona que entre a un espacio confinado debera usar un arnés de
rescate que estd comunicado con el exterior por medio de una cuerda de seguridad.
Todo el personal debe estar en comunicacion directa y permanente.

e) Cualquier persona que entre en un pozo de inspeccion o espacio confinado debera
portar un equipo de respiraciéon aun cuando la atmésfera del lugar ya haya sido
revisada antes de entrar. Al menos dos miembros del equipo de rescate que se
encuentran en el exterior deberan tener a mano un aparato de respiracion (careta)
gue cubre todo el rostro (full-face), en el caso de que deban efectuar un rescate.

f) Se debe tilizar los elementos de proteccion personal: overol, botas de caucho, gafas
de seguridad, casco de seguridad, guantes de nitrilo, respirador con cartuchos para
vapores organicos.
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g) Mientras la persona se encuentra en el espacio confinado, debe portar el equipo de
monitoreo atmosférico apropiado. Si este equipo indica el desarrollo de condiciones
atmosféricas peligrosas, todas las personas que se encuentran en el espacio
confinado deben salir inmediatamente. Este espacio confinado se debe ventilar
hasta que se demuestre que la atmosfera es apta para respirar.

h) Se deben observar altos niveles de higiene personal siempre que exista la
posibilidad de tener contacto con las aguas residuales. Nadie deberia comer, tomar
liquidos ni fumar, hasta que se haya bafiado. También se debe lavar y desinfectar la
ropay el equipo después de utilizarlos.

4.3. En muchos paises existen requisitos legales sobre vacunacién de las personas
gue trabajan en contacto con aguas residuales. El personal involucrado en la toma de
muestras de aguas residuales deberia cumplir estos requisitos.

4.4. El muestreo en areas urbanas a menudo se realiza en alcantarillados y pozos de
inspeccion ubicados en las vias publicas. En estos casos, el trafico puede ser un riesgo
serio. Si es necesario interrumpir el trafico, se deben hacer previamente los arreglos
adecuados con la policia o las autoridades locales. Es muy importante utilizar los signos y
luces de advertencia.

Aun cuando se tomen todas las precauciones, el personal que realiza el muestreo debe
ser consciente del peligro.

5. EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES
5.1. Contenedores de Muestras

El contenedor para muestras debe evitar pérdidas causadas por adsorcién, volatilizacién y
contaminacion por sustancias extrafias (vidrio &mbar previamente enjuagado con hexano
grado pesticida o cromatografico y sello de aluminio y/o tapa de teflon).

Los factores convenientes que se deben considerar al seleccionar los contenedores para
muestras, son:

- Alta resistencia a ser quebrados

- Sellado eficiente

- Facilidad de abertura

- Buena resistencia a temperaturas extremas

- Tamafio, forma y masa que resulten practicos
- Buen potencial para limpieza y reutilizacién

- Disponibilidad y costo.

5.2. Tipo de Aparato
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5.2.1.Equipo de muestreo manual

El equipo mas sencillo utilizado para tomar muestras de efluentes consta de un cubo, un
cuchardn y una botella de boca ancha que se pueda colocar sobre un soporte de una
longitud apropiada. El volumen no debe ser inferior a 100 mL. Cuando se van a utilizar
muestras tomadas manualmente para la preparacidon de muestras compuestas, el
volumen del cubo, el cucharén o la botella se debe definir bien y su precision debe estar
entre £+ 5 %, también se pueden tomar muestras manuales con un toma muestras
Ruttner o Kemmerer, formado por un tubo volumétrico de 1 a 3 L, con tapa de bisagra a
cada lado del tubo, o cualquier otro toma muestras que opere con un principio similar.

El equipo manual de muestreo se debe fabricar con un material inerte que no influya
sobre los analisis que se llevaran a cabo posteriormente sobre las muestras.

Antes de empezar el muestreo, el equipo se debe limpiar con detergente y agua o de la
forma que indique el fabricante del equipo, y finalmente se enjuaga con agua del grifo y
luego con agua grado lll. El equipo de muestreo se puede purgar en la corriente de
aguas residuales antes de su uso, con el fin de minimizar el riesgo de contaminacion.

5.2.2. Equipo automético de muestreo

Existen muchos aparatos disponibles en el comercio, que permiten muestreo continuo o
la recoleccién automatica de una serie de muestras. Con frecuencia son portatiles y se
pueden utilizar para cualquier tipo de agua residual. Se consiguen principalmente dos
tipos de tomamuestras automaticos, uno proporcional al tiempo y el otro proporcional al
flujo. Sin embargo, algunos de los toma muestras tienen ambas posibilidades
incorporadas. El equipo de muestreo puede estar basado en los siguientes principios de
recoleccion de muestras:

- Bomba de cadena (bomba paternoster)

- Aire comprimido y/o vacio

- Corriente continua del efluente

- Bombeo (a menudo por medio de una bomba peristéltica).

No es posible recomendar un solo principio como adecuado para todas las situaciones
de muestreo. Al seleccionar el equipo de muestreo se deben tener en cuenta las
siguientes caracteristicas, y el usuario debe determinar la importancia relativa de cada
una de ellas cuando se establecen los requisitos para una aplicacion de muestreo
especifica.

a) El equipo de muestreo debe estar en capacidad de tomar muestras compuestas
medidas por tiempo, por ejemplo, realizando un muestreo a diferentes intervalos
de tiempo de la actividad del flujo para tasas de flujo constantes.

b) ElI toma muestras debe estar en capacidad de tomar una serie de muestras
discretas a intervalos fijos, en recipientes individuales. Por ejemplo, cuando se
llevan a cabo estudios diurnos para identificar periodos de carga pico.
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c) El tomamuestras debe estar en capacidad de tomar una sucesion de muestras
compuestas en un periodo corto, en recipientes individuales. Esto también puede
ser util al controlar periodos especificos que se consideran de interés.

d) El toma muestras debe estar en capacidad de tomar muestras compuestas
medidas por flujo, es decir, tomar volimenes de muestra variables, dependiendo
del flujo de la corriente para un periodo de tiempo fijo. Esta facilidad puede ser de
utilidad cuando se llevan a cabo estudios de carga de sustratos.

e) El tomamuestras debe estar en capacidad de tomar una sucesién de muestras
medidas por flujo, en recipientes individuales. Esto puede ser de utilidad cuando se
intentan identificar periodos de carga de sustrato variable, para correlacionarlos
datos con las tasas de flujo variables.

f) La capacidad del toma muestras para levantar muestras desde la altura requerida
en cualquier situacién particular.

g) Una construccién accidentada y un minimo de componentes funcionales.
h) Un minimo nimero de partes expuestas o sumergidas en agua.

i) El toma muestras debe ser resistente a la corrosién y las partes eléctricas deben
estar protegidas contra la accion del hielo, humedad o atmésfera corrosiva.

j) El disefio del toma muestras debe ser sencillo y su mantenimiento debe ser facil, al
igual que su operacioén y limpieza.

k) La linea de muestreo desde el punto de la toma hasta el punto de entrega de la
muestra debe tener un didmetro interno minimo de 9 mm para minimizar el
atascamiento; el punto de la toma debe estar protegido para evitar el atascamiento
de la linea.

[) La velocidad de toma del liquido debe ser minimo de 0,5 m/s, con el fin de evitar la
separacion de fases en la linea de muestreo y en la cAmara de medicion.

m) La capacidad de purgar las lineas de muestreo para recibir muestras frescas.

n) La precision y exactitud de los volimenes entregados deben ser minimo del 5 %
del volumen previsto.

0) El intervalo de tiempo entre muestras discretas debe ser ajustable de 5mina 1 h.

p) Los recipientes de las muestras y juntas de tubos se deben poder separar, limpiar y
reemplazar facilmente en el aparato de muestreo.

g) Puede ser necesario dotar el toma muestras con compartimentos integrales para el
almacenamiento de los recipientes de muestras en la oscuridad a 0 °C a 4 °C
durante todo el periodo de muestreo, y permitir la adicion de preservativos
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guimicos a los contenedores de las muestras, antes o durante el periodo de
muestreo.

r) Los toma muestras portatiles deberan ser livianos y se deben poder proteger contra
manipulacion no autorizada, vandalismo, inclemencias del tiempo, y deben estar
en capacidad de operar en un amplio margen de condiciones ambientales.

s) Los toma muestras deben estar en capacidad de operar durante periodos de
muestreo suficientemente largos, sin ser sometidos a mantenimiento (varios dias).

t) Los toma muestras deben estar intrinsecamente libres de chispa, con el fin de
reducir el riesgo de explosion, particularmente en areas en las que se pueden
encontrar metano o solventes organicos volatiles.

u) Es posible que el toma muestras deba operar mientras se toman muestras de
conductos presurizados; este factor se debe considerar antes de hacer la seleccion
final del tipo de maquina.

Al seleccionar el equipo de muestreo, se recomienda que el usuario tenga en mente
que la operacion manual debe ser facil de leer, que debe estar en un lenguaje
comprensible para el operador y adecuado a él. También se debe tener en cuenta
la disponibilidad del servicio postventa y de los repuestos. Finalmente, es
imperativo que las necesidades de suministro de energia o aire comprimido del
equipo, correspondan a la disponibilidad de servicios del sitio en donde se va a
utilizar dicho equipo.

5.3 Materiales y Reactivos

La siguiente es una lista general de los implementos requeridos en el momento del
muestreo de aguas residuales:

5.3.1. Geoposicionador (GPS,si se tiene).

5.3.2. Altimetro (si se tiene).

5.3.3. Equipos portatiles para mediciones de temperatura y pH.
5.3.4. Muestreador (botella Van Dorn, Kemmerer o balde).
5.35 Baldes plasticos de 10 L de capacidad, con llave, para la composicion de

muestras y medicion de caudal cuando se requiera. (Para variables
diferentes a compuestos organicos como lo son los PCB)

5.3.6. Tubo plastico y/o de vidrio para homogenizacion de la muestra compuesta.
(Para variables diferentes a compuestos organicos como lo son los PCB)

5.3.7. Probeta plastica graduada de 1000 mL (Para variables diferentes a
compuestos organicos como lo son los PCB).
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5.3.8. Cronémetro.

5.3.9. Neveras de icopor o poliuretano con suficientes bolsas de hielo para
mantener una temperatura cercana a 4°C.

5.3.10. Frasco lavador.

5.3.11. Toalla de papel absorbente.

5.3.12. Cinta pegante y de enmascarar.

5.3.13. Bolsa pequefia para basura.

5.3.14. Esfero (boligrafo) y marcador de tinta indeleble.

5.3.15. Tabla portapapeles.

5.3.16. Guantes.

5.3.17. Papel aluminio (cuando se requiera).

5.3.18. Agua destilada. En su defecto utilizar agua embotellada o de bolsa.

5.3.19. Preservantes para muestras: Acido sulfirico concentrado (H,SO,), Acido
nitrico (HNO3), Hidroxido de sodio (NaOH) 6N, Acetato de Zinc 6N, Acido
clorhidrico concentrado (HCI) u otro cuando se requiera.

5.3.20. Recipientes plasticos y de vidrio. Varia segun requerimientos de analisis.

5.3.21. Formato de captura de datos en campo TF0188 y TF0195 (si la visita
resulta no efectiva)

5.3.22. Bolsa plastica para guardar los formatos.

5.3.23. Instructivos de calibracion del pHmetro (T10363).

5.3.24. Cuerda de nylon de 0.5 a 1 cm de didmetro suficiente para manipular los
baldes en las cajas de inspeccion.

5.3.25. Papel indicador universal, para verificacion de pH de preservacion.

5.3.26. Barretdén de hierro para levantar tapas de cajas de inspeccion.

5.3.27. Documentos de identificacion personal (carnet, de EPS y ARP).

5.3.28. Formato de Notificacion de presunto accidente de trabajo suministrado por
la ARP.

5.3.29. Overol o ropa de trabajo comoda y que le brinde proteccién adecuada
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5.3.30. Gafas de seguridad
5.3.31. Mascara respiradora con filtros para acidos y vapores organicos
5.3.32. Impermeable
5.3.33. Botas de caucho
6. CONSIDERACIONES PARA LA TOMA DE MUESTRA
6.1. Sitio de realizacion del muestreo
6.1.1.Descripcién general

Este protocolo presenta técnicas de muestreo que se pueden llevar a cabo en varios
tipos de lugares, por ejemplo:

a) Al interior de plantas industriales (es decir, entre corrientes de aguas residuales no
tratadas);

b) Puntos de descarga de plantas industriales (aguas residuales combinadas, no
tratadas);

¢) En sistemas urbanos de aguas residuales, incluyendo conductos presurizados y
sistemas de gravedad;

d) Al interior de plantas de tratamiento de aguas residuales;

e) en desagles de plantas de tratamiento de aguas residuales.

En todos los casos, es esencial que el lugar seleccionado sea representativo de la
corriente de agua que se va a examinar.

Para la seleccion de los sitios de muestreo, inicialmente se debe llevar a cabo un
estudio del sistema de alcantarillado. Con la realizacion de este estudio, se pueden
identificar los posibles sitios. Posteriormente, se debe realizar una inspeccion en el
sitio, incluyendo estudios con indicadores quimicos, segun sea necesario, con el fin de
asegurar que la ubicacion de lo alcantarillados y el trayecto de la corriente de aguas
residuales corresponden a los planos, y que el sitio seleccionado es representativo
para los fines del muestreo.

6.1.2. Muestreo en alcantarillado, canales y pozos de inspeccion

Antes de realizar el muestreo, se debe limpiar el sitio donde se va a llevar a cabo, con
el fin de retirar de las paredes el 6xido, el lodo, y pelicula bacteriana.
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Se recomienda escoger un sitio en el que el efluente tenga un flujo bastante turbulento,
para asegurar un buen mezclado. A menudo el acceso, la falta de seguridad en el sitio
o0 la carencia de potencia pueden impedir el uso de mejores sitios.

Ya que los canales de efluentes generalmente estdn disefiados para enfrentar las
condiciones de descarga de efluentes y de agua de lluvias fuertes y flujos mayores de
los que ocurren en realidad, es posible que con frecuencia se presente flujo laminar. En
ausencia de un sitio con condiciones de flujo turbulento, estas condiciones se pueden
inducir restringiendo el flujo, por ejemplo, mediante un deflector o exclusa. Esta
restriccion se debe hacer de tal manera que no se presente sedimentacién aguas
arriba. El punto de toma de la muestra siempre debe estar localizado aguas abajo de la
restriccion, y como regla general, debe estar localizado minimo a 3 veces el diametro
del tubo aguas abajo de la restriccion. De preferencia, la toma de la sonda de muestreo
debe quedar de frente a la direccién del flujo, pero puede enfrentar la corriente aguas
abajo si hay demasiada obstruccion.

Nota 1. Si la mezcla es buena justo aguas arriba del obstaculo, ahi se puede localizar
la toma, teniendo cuidado de no tomar muestras del sedimento y asegurando que la
toma permanece debajo del nivel de liquido.

Cuando resulte factible, se recomienda establecer sitios de muestreo permanentes,
teniendo cuidado de asegurar condiciones de muestreo reproducibles.

Antes de realizar el muestreo de descargas industriales, se deben observar y registrar
las condiciones interiores de la planta (por ejemplo: procesos y tasas de produccion),
junto con los riesgos potenciales, por ejemplo, pisos excesivamente himedos.

Como regla general, el punto de muestreo debe estar a 1/3 parte de la profundidad del
agua del efluente.

6.1.3.Plantas de tratamiento de aguas residuales
Cuando se escoge el sitio para el muestreo de las plantas de tratamiento de aguas
residuales, de nuevo es importante hacer referencia al objetivo del programa de

recoleccion de datos, del cual el muestreo es una parte.

Los objetivos tipicos son:

- Controlar el funcionamiento global de la planta de tratamiento entera; se recomienda
recoger las muestras en la entrada principal y en los principales puntos de descarga.

- Controlar la operacion de las unidades de procesamiento individuales, o los grupos de
unidades: se recomienda recolectar las muestras en la toma y puntos de descarga de las
unidades en cuestion.

Cuando se realiza el muestreo en las entradas (tomas) de las plantas, se debe
considerar cuidadosamente el objetivo del programa de muestreo. Es posible que en
algunas situaciones sea necesario realizar el muestreo de las aguas residuales sin
tratar, en la mezcla con el liquido de procesamiento recirculado (por ejemplo, en la
evaluacion de las cargas del tanque de sedimentacion primario y la eficiencia). En otros
casos, puede ser necesario excluir el efecto de estos liquidos (por ejemplo, cuando se
recolectan datos destinados a evaluar cargas domésticas o industriales a una planta o
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para asistencia en control de efluentes industriales). Se puede facilitar un muestreo
representativo utilizando sitios aguas abajo de una zanja de medicién o vertedero.

Cuando se realiza muestreo a los efluentes de procesos que emplean mas de una
unidad de tratamiento individual (por ejemplo, varios tanques de sedimentacion), es
necesario asegurarse de que la muestra es representativa de toda la corriente del
efluente y no de una unidad de tratamiento especifica (a menos que la unidad forme la
base de un estudio especifico).

Se deben realizar examenes frecuentes de los sitios de muestreo de la planta, para
asegurar que cuando se realiza el muestreo, se tengan en cuenta los cambios
pertinentes en la operacion de los procesos de la unidad. Por ejemplo, la operacion del
filtro percolador se puede cambiar de una operacion de "una pasada" a una de
"recirculacién” o "doble filtracion alterna": la operacién de la planta de tratamiento puede
involucrar cambios en la forma en la que los liquidos de abastecimiento o retorno se
introducen a la planta (por ejemplo, el retorno de las aguas residuales de los stormtanks,
y los cambios en la posicién en la cual los liquidos de procesamiento son regresados a
la planta de tratamiento).

Cada vez que se realice un muestreo de aguas residuales, se debe prestar mucha
atencion para vencer o minimizar la heterogeneidad sustancial causada por los sélidos
suspendidos que estan presentes con frecuencia. lgualmente, cuando se realiza el
muestreo de efluentes o descargas de procesos industriales, se puede presentar
estratificacion térmica de las corrientes separadas de estos efluentes, por lo que se
deben tomar medidas para provocar la mezcla de estas corrientes antes del muestreo.

6.1.4. Muestreo cualitativo

Es posible que sea necesario realizar el muestreo de la superficie mediante espumado,
con el fin de obtener informacion cualitativa acerca del material emulsificado y flotante.
Los recipientes apropiados deben tener boca ancha, pero se debe buscar orientacion al
respecto del laboratorio receptor.

6.2. FRECUENCIA Y TIEMPO DE REALIZACION DEL MUESTREO
6.2.1. Aspectos generales

Este numeral hace referencia a la frecuencia del muestreo, es decir, el nimero de
muestras que se deben tomar, la duracion del periodo de muestreo y la hora en la que
debe realizarse dicho muestreo.

6.2.2. NUmero de muestras

La concentracién de las diferentes sustancias que se determinan en una corriente de
efluentes variara debido a cambios aleatorios y sistematicos. La mejor solucion técnica
para determinar los valores reales seria el uso de un instrumento automético en linea
(on-line), que suministre andlisis continuos de las determinaciones de interés. Sin
embargo, esta técnica pocas veces es aplicable, debido a que la instrumentacion
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adecuada para las determinaciones de interés no es apropiada para aplicacion en
campo, ho se encuentra a disposicion o es demasiado costosa.

Por esta razén, se recomienda que los analisis de agua estén basados en muestras
tomadas a intervalos regulares durante un periodo determinado (es decir, el periodo de
control). Se recomienda también que las muestras sean muestras compuestas, a
menos que las determinaciones que se van a llevar a cabo prohiban el uso de una
muestra compuesta (por ejemplo, las muestras para el andlisis de compuestos
organicos como PCB, las cuales deben ser puntuales y tomadas directamente en el
recipiente de almacenamiento). La seleccibn del niumero necesario de muestras
tomadas durante cada periodo de control se debe realizar de acuerdo con técnicas
estadisticas.

6.2.3. Tiempo de muestreo

El objetivo de un programa de muestreo con frecuencia determina cuando y como se
recoge la muestra.

En general, al realizar el muestreo de aguas residuales y efluentes, es normal tener
en cuenta las siguientes fuentes de variacién en la calidad:

a) variaciones diurnas (es decir, variabilidad en el dia)
b) variaciones entre los dias de la semana

C) variaciones entre las semanas

d) variaciones entre meses y temporadas climaticas
e) tendencias

Si hay muy poca variacion diurna o de un dia a otro, o no la hay, entonces tiene
relativamente poca importancia la hora particular del muestreo o el dia de la semana
en que se realice. La solucion entonces es realizar el muestreo de manera uniforme
durante el afio, pero a cualquier hora del dia y cualquier dia en la semana (se escogen
por conveniencia).

Si es importante la identificacion de la naturaleza y magnitud de la carga pico, el
muestreo se debe restringir a aquellos periodos del dia, semana o mes, en que se
sabe que se presentan las cargas pico.

Cuando se estudian las descargas de efluentes industriales tanto estacionales o que
operan de forma discontinua, puede ser muy importante relacionar las horas del
muestreo con el proceso particular que se esta controlando. En cualquier caso, la
descarga no sera continua y en el programa de muestreo se debera tener en cuenta
este hecho.

El muestreo para la deteccion de tendencias se debe planear con mucho cuidado. Por
ejemplo, cuando se detectan tendencias sobre una base mes a mes, es apropiado
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realizar el muestreo siempre el mismo dia de la semana, con el fin de eliminar las
variaciones diurnas, diarias, de la variabilidad de datos en conjunto, permitiendo de
esta manera detectar las tendencias de una forma mas eficiente.

Cuando se ha llegado a una decision acerca del numero de muestras, de acuerdo con
el numeral 6.2.2, se debe determinar el horario del muestreo.

6.2.4. Duracion de cada periodo de muestreo

Este numeral hace referencia a la seleccion del periodo en el cual se va a tomar una
muestra compuesta. Para la seleccion del periodo se deben tener en cuenta dos
factores:

a) El objetivo del muestreo. Por ejemplo, puede ser necesario evaluar la carga
organica promedio en un flujo para varios periodos de 24 h, en cuyo caso seran
adecuadas muestras compuestas proporcionales de flujo diurno.

b) La estabilidad de la muestra. En el ejemplo presentado en el literal a), no seria
necesariamente practico extender el periodo de composicion mas de 24 h, ya que se
puede deteriorar el componente organico en la muestra que se estudia.

El periodo de muestreo en su conjunto puede variar de unas pocas horas, en el que se
hace un seguimiento de rastreo de materia orgéanica volatil, hasta de varios dias, en el
cual se controlan especies inorganicas estables.

Con frecuencia la estabilidad de la muestra puede limitar la duracion del periodo de
muestreo. En estos casos, se deberia hacer referencia a las técnicas analiticas
especificas que se van a emplear, y consultar al laboratorio receptor, con el fin de
aplicar las medidas de conservacion correctas.

6.3. SELECCION DEL METODO DE MUESTREO
6.3.1.Tipos de muestras

Es comdun distinguir entre dos tipos de muestras:
a) Muestras puntuales.
b) Muestras compuestas.

6.3.1.1. Muestras puntuales. En una muestra puntual se toma de una vez todo el
volumen de la muestra. Las muestras puntuales son Utiles para determinar la
composicion de las aguas residuales en un momento determinado, en los casos en que
con pequefias variaciones en el volumen y composicion de las corrientes residuales,
una muestra puntual puede ser representativa de la composicién durante un periodo de
tiempo mayor.
Las muestras puntuales son esenciales cuando el objetivo de un programa de
muestreo es evaluar la conformidad con normas no relacionadas con calidad promedio.
En los casos en que la conformidad con la calidad se juzga con base en la calidad
promedio de los efluentes, se deben utilizar siempre muestras compuestas.
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Para algunas determinaciones soOlo se pueden utilizar muestras puntuales. Por
ejemplo, esto sucede con el aceite y la grasa, el oxigeno disuelto, el cloro, el sulfuro y
compuestos organicos como los PCB. Aqui el resultado sera diferente si los andlisis no
se realizan (o0 comienzan) inmediatamente después de la recoleccion de la muestra, y
si no se va a utilizar de una vez todo el volumen de la muestra. Por lo general, las
muestras puntuales se toman manualmente, aunque también se puede utilizar equipo
para muestreo automatico.

6.3.1.2. Muestras compuestas. Las muestras compuestas se preparan mezclando
varias muestras puntuales o mediante la recoleccién de una fraccién continua de la
corriente de aguas residuales. Existen dos tipos de muestras compuestas:

a) Muestras medidas por peso.

b) Muestras medidas por flujo.
Las muestras compuestas medidas por tiempo estan conformadas por muestras
puntuales de igual volumen, tomadas a intervalos constantes durante el periodo de
muestreo.

Las muestras compuestas medidas por tiempo son apropiadas cuando es importante la
calidad promedio de las aguas residuales o efluentes (por ejemplo, cuando se
determina el cumplimiento con una norma con base en la calidad promedio, o cuando
se determina el grado de concentracibn promedio de las aguas residuales para
propésitos de disefio, y en los casos en que el flujo de aguas residuales es constante).

Las muestras compuestas medidas por flujo estan conformadas por muestras
puntuales tomadas y mezcladas de tal manera que el volumen de muestra es
proporcional al flujo o volumen del efluente durante el periodo de muestreo. Se
recomienda utilizar muestras compuestas medidas por flujo cuando el objetivo del
muestreo es la determinacion de cargas de contaminantes (por ejemplo: la carga de la
demanda bioquimica de oxigeno (DBO) a una planta de tratamiento de aguas
residuales, porcentaje de remocion de solidos, carga de nutrientes y otras
determinaciones ambientales).

Una muestra compuesta medida por flujo se puede tomar a intervalos constantes, pero
con volimenes de muestra variables proporcionales al flujo en el momento del
muestreo, 0 como muestras puntuales de volumen igual, que se toman en el momento
en gue cantidades fijas de efluente han pasado el punto de muestreo.

Tanto en el muestreo de medicion por flujo como en el de medicién por tiempo, cada
muestra puntual debe tener un volumen mayor de 50 ml. Con frecuencia es
recomendable que las muestras puntuales tengan un volumen entre 200 ml a 300 ml,
con el fin de que sean representativas.

6.3.2. Mediciones continuas
Como una alternativa al muestreo y a los andlisis, en muchos casos se puede llevar a

cabo una medicion continua. Estas mediciones continuas se pueden realizar
directamente en la corriente de aguas residuales o en una espira (sample loop) de
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muestra. Las mediciones se realizan utilizando electrodos o equipos automaticos de
analisis equipados con un aparato registrador de datos. Cuando es técnicamente
posible y se justifica econbmicamente, el uso de esta técnica puede proporcionar
informacion considerable sobre aplicaciones de tratamientos de aguas residuales,
debido a que la amplia variacion en la calidad de las aguas residuales generalmente se
puede cuantificar bien. Aunque la gama de equipos para control continuo de aguas
residuales es limitada, existen muchas aplicaciones en las que esta técnica puede ser
competitiva con las técnicas de muestreo (por ejemplo: medicion de pH, temperatura,
oxigeno disuelto).

6.4. Conservacion de la muestra, transporte y almacenamiento

La forma mas comun de preservar las muestras de aguas residuales es enfriarlas a una
temperatura inferior a 0 °C y 4 °C. La mayoria de muestras enfriadas a esta temperatura
y almacenadas en la oscuridad, son hormalmente estables hasta por 24 h.

Para algunas determinaciones, la estabilidad a largo plazo se puede obtener mediante
congelamiento (a una temperatura inferior a -18 °C).

Al recoger muestras compuestas durante periodos prolongados, la conservacion debe
ser parte integral de la operacion de muestreo.

Es posible que sea necesario utilizar mas de un dispositivo de muestreo, para permitir la
toma de muestras conservadas y sin conservar.

El laboratorio responsable del andlisis de las muestras deberia siempre ser consultado
con relacion a la seleccion del método de conservacién y posterior transporte y
almacenamiento.

6.5. Transporte, estabilizacion y almacenamiento de las muestras

Es esencial tener el cuidado de asegurar que cualquier preservativo utilizado se prepare
y suministre con exactitud. La temperatura de la muestra se mide y se registra en el sitio.
Los parametros fisicos (por ejemplo, pH) se deberian determinar en el sitio o lo mas
pronto posible.

Se debe asegurar que los contenedores de las muestras se entreguen al laboratorio
como muestras de rutina. Se recomienda que los contenedores estén sellados
herméticamente y protegidos de los efectos de la luz y el calor excesivo, porque las
caracteristicas de la muestra se pueden deteriorar rapidamente debido al intercambio de
gas, a las reacciones quimicas y al metabolismo de los organismos que pueden estar
presentes. Se debe asegurar que las muestras que no se puedan analizar rapidamente
sean estabilizadas. Para ello se puede aplicar un enfriamiento a 4 °C; para periodos mas
largos, se recomienda congelar a -20 °C. En este ultimo caso, se asegura que la
muestra esté descongelada completamente antes de su uso, ya que el proceso de
congelacion puede tener el efecto de concentrar algunos componentes en la parte
interna de la muestra, que es la Ultima en congelarse. Las muestras se pueden preservar
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mediante la adicion de quimicos de calidad adecuada. Se debe asegurar que el método
de preservacion elegido no interfiera con el posterior examen o influya en los resultados.
En el informe de ensayo se deben registrar todos los pasos de la preservacion.

Nota. Las muestras para aseguramiento de la calidad empleadas para transporte,
estabilizacién y almacenamiento se deberian someter a los mismos procesos a los que
se someten las muestras de ensayo.

6.6. Identificacién y registro de muestras

El impreso para el informe del muestreo debe incluir los siguientes datos, segun el caso:
- Punto de muestreo;

- Designacion abreviada del punto de muestreo;

- Fecha de inicio y suspension del muestreo;

- Hora de inicio y suspensién del muestreo;

- Duracion del periodo de muestreo;

- Proposito del muestreo;

- Detalles del método de muestreo;

- Detalles de los ensayos de campo.

Se deben registrar los aspectos caracteristicos de cada caso individual, bajo el titulo
"comentarios"(Véase el anexo A). Por regla general, el investigador responsable deberia
determinar el programa de ensayo, el volumen de la muestra y los puntos ocasionales de
muestreo.

El informe del muestreo se debe llenar tanto en los puntos de muestreo permanentes
como ocasionales.

Segun se considere apropiado, el informe de muestreo debera ir acompafiado de un
bosquejo en el que se identifique el sitio y se presenten los detalles importantes que
puedan influir en la calidad del muestreo, tales como rutas del trafico, construcciones y la
disposicién de la planta, etc.

Bajo el titulo "comentarios" se deben presentar detalles sobre aspectos tales como
condiciones de conservacion y almacenamiento antes de su entrega en el laboratorio y los
cambios observados posteriormente, las muestras de control tomadas por otros
investigadores, la presencia de testigos y también (en caso de incidentes de
contaminacibn o emergencias) la naturaleza, origen y volumen de las sustancias
peligrosas sospechosas y las partes afectadas.

El anexo A proporciona un ejemplo de informe de muestreo para muestras de aguas
residuales domeésticas e industriales.

7. LIMPIEZA DE MATERIAL




Cdédigo: M2-SAPc-08

TOMA DE MUESTRAS DE AGUAS RESIDUALES - | versién: 1.0

Ty Instituto de Hidrologia, BIFENILOS POLICLORADOS (PCB) Fecha: 2013-02-15

] '|"I| E. 5&1 M Meteorologia v

Estudios Ambientales Pa’gina: 16 de 19

Los recipientes usados para tomar muestras para la determinacion de PCB deben ser de
vidrio o de teflon y tener septas o tapas de teflon. En situaciones donde no se dispone de
teflon se puede usar recubrimiento de aluminio. Sin embargo debe tenerse en cuenta que
las muestras &cidas o basicas pueden reaccionar con el aluminio, causando
eventualmente contaminacion.

NO SE DEBEN USAR RECIPIENTES PLASTICOS para almacenar las muestras debido a
la contaminacién por ésteres de ftalatos y otros hidrocarburos dentro del plastico. Los
recipientes de las muestras deben ser llenados con cuidado para evitar que alguna
porcion de la muestra entre en contacto con los guantes, ya que esto causa
contaminacién. Las muestras no deben ser colectadas en presencia de efluentes de
humos o vapores. Si las muestras se ponen en contacto con equipos auto-muestreadores
corra un blanco de agua libre de organicos al auto-muestreador y Uselo como blanco de
campo.

Toda la preparacién de procedimientos debe validarse para asegurar que no ocurran
interferencias negativas y positivas. Como minimo, esto debe incluir el andlisis de:

a) Blancos;

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

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

Puede ser necesario lavar los recipientes nuevos con agua que contenga detergente, para
remover el polvo y los residuos de los materiales de empaque, seguido por enjuague
completo con agua de una calidad apropiada. El uso de reactivos de limpieza y de
solventes puede causar interferencias, por ejemplo, contaminacién residual por
detergentes que contengan fosfatos cuando se trata de analizar nutrientes. Si se usan,
todos los reactivos y los solventes deberian ser de calidad apropiada.

7.1 Detergentes para el lavado de recipientes de vidrio

El procedimiento deberia ser el siguiente:

a) Lavar el recipiente y la tapa con solucion diluida de detergente y de agua.
b) Enjuagar la tapa completamente con agua.

c) Enjuagar sucesivamente, dos veces, con agua de calidad apropiada.

d) Drenar completamente y volver a poner la tapa.

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

7.2. Recipientes de vidrio lavados con solvente




Cdédigo: M2-SAPc-08
TOMA DE MUESTRAS DE AGUAS RESIDUALES - | versién: 1.0

e Instituo de Hidrologi, BIFENILOS POLICLORADOS (PCB) Fecha: 2013-02-15
IDEAM s 28 ninaes Pagina: 17 de 19

ADVERTENCIA. Los solventes orgénicos son peligrosos. Suministrar instrucciones
para un uso adecuado y manejarlos con cuidado.

El procedimiento debe ser como sigue:

a) Lavar el recipiente y la tapa con una solucién diluida de detergente y agua corriente.
b) Enjuagar completamente con agua corriente.

¢) Enjuagar sucesivamente, dos veces, con agua de una calidad apropiada y secar.

d) Enjuagar con acetona de una calidad apropiada y drenar.

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

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

7.3. Secado del Material de Vidrio

El secado y almacenamiento de la vidrieria es de critica importancia para prevenir que los
efectos de la limpieza escrupulosa sean anulados. Es recomendado el secado de todo el
material de vidrio no volumétrico a 100 °C.

Bajo ninguna circunstancia los materiales se deben dejar abiertos sin proteccion. El polvo
puede re-contaminar la vidrieria.

7.4. Procedimiento Alterno de Limpieza
Como alternativa del lavado con solvente el material de vidrio puede ser calentado a 300
°C para vaporizar organicos. No use alta temperatura para el tratamiento de vidrieria
volumétrica, esmerilada o sintética.

8. INFORME DE RECOLECCION DE DATOS DE CAMPO

El anexo A proporciona un ejemplo de informe de muestreo para muestras de aguas
residuales domeésticas e industriales.
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Informe - Muestreo de aguas residuales domésticas e industriales

Anexo A. (Normativo)

Ubicacion:

Nombres codigo(s):

Método de muestreo: Puntual:

Dependiente compuesta-tiempPO: ............euuiviiiiieiiieriiereierrrerre ..

Dependiente compuesta-flujo: .............oooeeei

EqUIPO UtIiZado: .......ccooiie e

Intervalo 0 flujo eNtre MUESTIAS: ......cooviiiiiiiiiiee e min o

m3

Volumen de muestras puntuales:

............................................................................. mL
INICIO MUESIIEO: ...t (fechay hora)
FINalizacion MUESIIEO: ........ciiiiiiiiieiiiie et (fechay
hora)
Método de conservacion:
Mediciones en campo
Ensayo Resultado Unidad Tiempo

Procedimientos de control de calidad:

Comentarios sobre el muestreo:

Nombre, fecha y firma:
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