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ACUERDO INTERNO No. 08- 2024

Villa Nueva, Guatemala, 26 de agosto de 2024

LA DIRECTORA EJECUTIVA DE LA AUTORIDAD PARA EL MANEJO SUSTENTABLE
DE LA CUENCA Y DEL LAGO DE AMATITLAN

CONSIDERANDO:

Que de conformidad con el articulo 5 del Decreto nimero 64-96 del Congreso de la
Republica de Guatemala, Ley de Creacion de la Autoridad para el Manejo Sustentable de Ia
Cuenca y del Lago de Amatitlan, establece que la Autoridad para el Manejo Sustentable de
la Cuenca y del Lago de Amatitldn queda facultada para planificar, coordinar y ejecutar en
coordinacién con las Instituciones que correspondan, todos los trabajos que permitan
rehabilitar el ecosistema de la Cuenca y del Lago de Amatitlan, generando los mecanismos
necesarios para lograr sus objetivos.

CONSIDERANDO:

De conformidad con el Acuerdo nimero A-39-2023 Contralor General de Cuentas segun lo
establece en la Norma numeroc 3: NORMAS APLICABLES A LAS ACTIVIDADES DE
CONTROL en el sub numeral 3.1 Seleccién y Desarrollo de Actividades de Control, literal
b) Establecer Procedimientos: La maxima autoridad, a través de la unidad competente en
materia de desarrollo de procedimientos de la entidad, debe elaborar e implementar
manuales de procedimientos, para cada puesto o cargo y procesos relativos a las diferentes
actividades de la entidad sujetas a control gubernamental y fiscalizacién. Los manuales de
procedimientos deben revisarse en funcién de las necesidades de la entidad para su
actualizacion de acuerdo con cambios en los procesos y funciones de los puestos o cargos,
seleccionando los diferentes tipos de control ajustandolos a la naturaleza, tamafio y
complejidad de los procesos y areas de la entidad.

CONSIDERANDO:

Que es fundamental que el personal de la DIVISION DE CONTROL, CALIDAD AMBIENTAL
Y MANEJO DE LAGOS, cuente con un instrumento administrativo que contenga la
normativa aplicable, lineamientos y/o procedimientos que debe realizar el personal para
ejecutar sus funciones adecuadamente en sus puestos de trabajo.
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POR TANTO:

La Directora Ejecutiva de la Autoridad para el Manejo Sustentable de la Cuenca y del Lago
de Amatitldn, con base a las atribuciones que le confiere el articulo 5 del Decreto nimero
64-96 del Congreso de la Republica Ley de Creacion de la Autoridad para el Manejo
Sustentable de la Cuenca y del Lago de Amatitian, y el articulo 5 literales ¢ y h del Acuerdo
Gubernativo numero 186-99, Reglamento de Funcionamiento de la Autoridad para el Manejo
Sustentable de la Cuenca y del Lago de Amatitlan.

ACUERDA:

PRIMERO: APROBAR LA ACTUALIZACION DEL MANUAL DE NORMAS Y
PROCEDIMIENTOS DE LA DIVISION DE CONTROL, CALIDAD AMBIENTAL Y MANEJO
DE LAGOS, de la Autoridad para el Manejo Sustentable de la Cuenca y del Lago de
Amatitlan, el cual consta de trescientas cincuenta (350) paginas impresas en ambos lados,
que forman parte del presente acuerdo.

SEGUNDO: El presente acuerdo interno surte efectos a partir de la presente fecha.

TERCERO: Ordenar a Asesoria Juridica para que, por medio de la Unidad de Informacion
Publica, se encuentre a disposicion de los interesados el presente Manual de Normas y
Procedimientos de la DIVISION DE CONTROL, CALIDAD AMBIENTAL Y MANEJO DE
LAGOS.

CUARTO: Notifiquese.

Ph, D. Enma Leticia Dlaz farg
Directora Ejecutive

AMSA-
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AUTORIDAD PARA EL MANEJO
SUSTENTABLE DE LA CUENCA Y DEL
LAGO DE AMATITLAN e

Division de Control, Calidad
-AMSA- Ambiental y Manejo de Lagos

Guatemala, 2024

Manual Operativo de la Division de Control,
Calidad Ambiental y Manejo de Lagos
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RESOLUCION NO. 71-2018

DIRECCION EJECUTIVA DE LA AUTORIDAD PARA EL MANEJO
SUSTENTABLE DE LA CUENCA Y DEL LAGO DE AMATITLAN, VILLA NUEVA,
GUATEMALA, diez de septiembre de dos mil dieciocho.

Asunto: APROBACION DEL COMPENDIO DE
MANUALES DE PROCEDIMIENTOS DE LA
DIVISION DE CONTROL, CALIDAD Y MANEJO
DE LAGOS.

CONSIDERANDO:
Que en el Acuerdo Namero 08-03, del Jefe de la Contraloria General de Cuentas,
Normas Generales de Contro! Interno, en la Norma 1.10 Manuales de Normas y
Procedimientos, establece que la maxima autoridad de cada ente publico, debe
apoyar y promover ia elaboracion de manuales de funciones y procedimierios pard
cada puesto y procesos relativos a las diferentes actividades de la entidad. Los
Jefes, Directores y demas ejecutivos de cada entidad son los responsables de que
existan manuales, su divulgacion y capacitacion al personal, para su adecuada
implementacion y aplicacién de las funciones y actividades asignadas a cada puesto
de trabajo.
CONSIDERANDO:

Que resulta fundamental dotar al personal de un instrumento que contenga los
lineamientos a seguir en el cumplimiento de sus funciones, estableciendo la
normativa que deberan cumplir en la ejecucion de los procedimientos, por lo que es
necesario emitir la Aprobacién del Compendio de Manuales de Procedimientos
de la Division de Cantrol, Calidad y Manejo de Lagos.

POR TANTO:
El Director Ejecutivo de la Autoridad para el Manejo Sustentable de la Cuenca y del
Lago de Amatitlan, con base en las atribuciones que le confiere el articulo 5 de la
Ley de la Autoridad para el Manejo Sustentable de la Cuenca y del Lago de
Amatitian, Decreto numero 64-96 del Congreso de la Republica de Guatemnala y el
articulo 5 literal h del Acuerdo Gubemativo 186-99, Reglamento de Funcionamiento
de la Autoridad para el Manejo Sustentable de la Cuenca y del Lago de Amatitlan.
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1. INTRODUCCION

A través del Decreto 64-96 del Congreso de la Republica de Guatemala, Ley de
Creacion Autoridad para el Manejo Sustentable de la Cuenca y del Lago de Amatitian
y su Reglamento, Acuerdo Gubernativo 186-99, fue creada con el fin especifico de
planificar, coordinar y ejecutar todas las medidas y acciones del sector publico y
privado que sean necesarias y que permitan rehabilitar el ecosistema del Lago de
Amatitlan y todas sus Cuencas Tributarias.

Con el fin de dar cumplimiento al articulo 2, inciso e de dicho acuerdo, el cual indica:
Establecer programas para el monitoreo de calidad ambiental en las microcuencas de
los lagos del pais y del rio Maria Linda, en coordinacion con otras instituciones, que
persigan objetivos afines de estudia cientifico técnico para la obtencion de propuestas
concretas de mecanismos de vernificaciéon y control de agentes contaminantes, a
través del capitulo 1, articulo 18 indica que la Divisién de Control, Calidad Ambiental
y Manejo de lagos, debe determinar el impacto en la calidad del agua de la cuenca
del lago de Amatitlan que causan las descargas municipales domiciliares, industriales,
agricolas hospitalarios y otros.

Por lo anterior, se implementa el Laboratorio de Aguas y Sélidos, el cual, a traves de
monitoreos y analisis fisicoquimicos, microbiolégicos y metales pesados, ademas de
la diversidad biolégica de cada cuerpo de agua, determina la calidad de agua de los
mismos.

Asimismo, para lograr sus fines y cumplir las actividades delegadas crea el “Manual
de Normas y Procedimientos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo
de lagos®, que incorpora los procedimientos especificos para la realizar los
monitoreos, toma de parametros in situ y analisis de calidad de agua a realizarse en
el laboratorio.

En cumplimiento al Acuerdo Gubernativo 5-2021, Ley para la Simplificacion de
Requisitos y Tramites Administrativos, el presente manual incorpora la firma
electronica validando asi todos los documentos digitales o fisicos que la contenga,
esto con el fin de agilizar procesos, mejorar la seguridad y facilitar la interaccion con
los ciudadanos.
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2. OBJETIVOS DEL MANUAL

2.1 OBJETIVO GENERAL
Orientar las acciones y procedimientos, del personal de la Division de Control,
Calidad Ambiental y Manejo de lagos, para aplicar en los diferentes procesos
que se llevan a cabo para la determinacién de la calidad de agua de los
principales rios tributarios y el lago de Amatitlan.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS
a. Establecer el procedimiento correcto para la recepcion de muestras y
elaboracion de érdenes de laboratorio, y con ello asegurar un adecuado
seguimiento de la cadena de custodia, asi como llevar el control de la muestra
ingresada para luego emitir las 6rdenes de laboratorio de acuerdo con los
analisis a realizar.

b. Establecer los lineamientos operativos para la recoleccién, transporte,
preservacion y almacenamiento de muestras de agua.

c. Describir los procedimientos para realizar la estimacion de caudal y aforo de
fuentes hidricas utilizando los métodos de seccion — velocidad y volumétrico.

d. Establecer los lineamientos operativos para realizar los andlisis
fisicoquimicos de muestras de agua

e. Describir los procedimientos para realizar la determinacion de Coliformes
Fecales y Totales en aguas del lago de Amatitlan y los principales rios de la
cuenca tributaria

f. Establecer los lineamientos operativos para el desarrollo del analisis de
metales pesados en muestras de agua natural.

g. Identificar cualitativamente mediante la técnica de Cromatografia de Gases y
espectrometria de masas de tiempo de wvuelo, GC/MS-TOF los
contaminantes organicos volatiles y semivolatiles presentes en las muestras
de aguas naturales.

h. Establecer el procedimiento adecuado para la colecta de macroinvertebrados
bénticos y determinar si existen perturbaciones en un ecosistema acuético a
través del ensamble de macroinvertebrados presentes.

i. Establecer el procedimiento adecuado para la identificacién taxonémica y
conteo de organismos de muestras de zooplancton.
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3. CAMPO DE APLICACION

El Manual de normas y procedimientos, es de uso obligatorio para el personal de la
Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de lagos, quienes deben de conocer
las disposiciones del mismo, no pudiendo invocar desconocimiento del mismo, siendo
el jefe de Division responsable de su difusion dentro del personal a su cargo, y hara
entrega de un ejemplar a cada uno; y si tuviera personal eventual de contrato, le hara
saber el procedimiento de las actuaciones de la Division.

4. BASE LEGAL

a.

b.

Art. 97: Constitucion politica de la Republica de Guatemala

Decreto No. 64-96 del Congreso de la Republica, Ley de Creacion de la
Autoridad para el Manejo Sustentable de la Cuenca y del Lago de Amatitlan,
articulo 3 numeral 1, articulo 5.

Decreto No. 90-97 del Congreso de la Republica, Cédigo de Salud.

Decreto No. 12-12 del Congreso de la Republica, Cédigo Municipal.

Decreto 68-86 del Congreso de la Republica, Ley de Proteccidon y
Mejoramiento del Medio ambiente, articulo 1.

Acuerdo Gubernativo 186-99, Reglamento de Funcionamiento de la
Autoridad para el Manejo Sustentable de la Cuenca y del Lago de Amatitlan,
articulo 2 inciso e. y d, articulo 10 inciso g, articulo 18.

Acuerdo Gubernativo 236-2006 y sus modificaciones, Reglamento de las
Descargas y Relso de Aguas Residuales y de la Disposicion de Lodos.

. Acuerdo Gubernativo 5-2021, Ley para la Simplificacion de Requisitos y
Tramites Administrativos.
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5. VISION Y MISION INSTITUCIONAL

5.1 VISION

Al 2032 la Autoridad para el Manejo Sustentable de la Cuenca y del Lago de
Amatitlan es reconocida por su liderazgo como autoridad al mas alto nivel en la
planificacién y coordinacién de las acciones conjuntas para el manejo integrado
de la cuenca y del lago de Amatitlan con los distintos actores y sectores

5.2 MISION

Somos la autoridad al mas alto nivel, facultada para planificar, coordinar y ejecutar las
acciones que permitan el manejo integrado y sustentable de la cuenca y del lago de
Amatitlan, en coordinacién con los sectores y actores correspondientes.
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6. OBJETIVOS DE LA DIVISION DE CONTROL, CALIDAD AMBIENTAL Y
MANEJO DE LAGOS

6.1 OBJETIVO GENERAL

Monitorear y determinar la calidad de los principales rios tributarios de la cuenca
tributaria y el lago de Amatitian.

6.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a. Evaluar en forma sistemética la calidad de los cuerpos hidricos, sedimentos,
flora y fauna que se encuentran en la cuenca del lago de Amatitlan, para
determinar las principales causas y puntos de contaminacion y promover las
soluciones técnicas para la reduccion de contaminantes.

b. Evaluar el cumplimiento de las medidas correctivas que se implementen en
el plan de manejo de la cuenca y del lago de Amatitian, con el fin de revertir
el proceso el proceso de eutrofizacion

c. Coordinar el restablecimiento de la red hidrométrica y meteorolégica para
monitorear las condiciones hidrometeorologicas de la cuenca

d. Determinar el impacto en la calidad del agua de la cuenca del lago de
Amatitlan que causan las descargas municipales, domiciliares, industriales,
agricolas, hospitalarios y otros

e. Efectuar un inventario biolégico de la flora y fauna de la cuenca del lago de
Amatitlan, estableciendo los criterios para el manejo sustentable de los
mismos.

f. Realizar los estudios relativos al uso y control de productos agroquimicos y
del suelo en la cuenca, con el fin de establecer su influencia en la calidad
del agua y establecer criterios para el uso adecuado dentro de la cuenca

g. Implementar investigaciones en coordinacion con entidades afines para el
andlisis de emanaciones gaseosas automotrices e industriales,
contaminacion visual y por ruido de la cuenca del lago de Amatitlan, para
establecer criterios y ejecutar acciones encaminadas a minimizar este tipo
de contaminacion

h. Coordinar con las instituciones encargadas del manejo de la pesa, tréafico
lacustre, uso del agua para el deporte, recreacion, turismo y aspectos
culturales a fin de establecer un uso sostenible del recurso hidrico.

i. Los documentos firmados electrénicamente de la Autoridad para el Manejo
Sustentable de la cuenca y del lago de Amatitlan -AMSA- obedecen al
cumplimento del Decreto Gubernativo 5-2021, Ley de Simplificacion de
Requisitos y Tramites Administrativos, en sus articulos 23, 27 y 30; en los
cuales se establece que se debe priorizar la agilizacién de la entrega de
informacion, utilizando herramientas electronicas necesarias, recordando
asi que, la firma electronica tiene la misma validez que la firma fisica.
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7. FUNCIONES DE LA DIVISION DE CONTROL, CALIDAD AMBIENTAL Y
MANEJO DE LAGOS
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a. Evaluar en forma sistematica la calidad de los cuerpos hidricos, sedimentos,
flora y fauna que se encuentran en la cuenca del lago de Amatitlan, para
determinar las principales causas y puntos de contaminacién y promover las
principales soluciones técnicas para la reduccion de contaminantes.

b. Evaluar el cumplimiento de las medidas correctivas que se implementen en el
plan de manejo de la Cuenca y del Lago de Amatitlan, con el fin de revertir el
proceso de eutrofizacion.

c. Coordinar el restablecimiento de la red hidrométrica y meteorolégica para
monitorear las condiciones hidrometeoroldgicas de la cuenca.

d. Determinar el impacto en la calidad del agua de |la cenca del lago de Amatitlan
que causan las descargas municipales, domiciliares industriales, agricolas,
hospitalarios y otros.

e. Efectuar un inventario biolégico de la flora y fauna de la cuenca del lago de
Amatitlan, estableciendo los criterios para el manejo sustentable de los
mismos.

f. Realizar los estudios relativos al uso y control de productos agroquimicos y del
suelo en la cuenca, con el fin de establecer su influencia en la calidad del agua
y establecer criterios para el uso adecuado dentro de la cuenca.

g. Implementar investigaciones en coordinacion con entidades a fines para el
andlisis de emanaciones gaseosas automotrices e industriales, contaminacion
visual y por ruido de la cuenca del lago de Amatitian, para establecer criterios
y ejecutar acciones encaminadas a minimizar este tipo de contaminacion.

h. Coordinar con las instituciones encargadas del manejo de la pesca, trafico
lacustre, uso del agua para el deporte, recreacion, turismo y aspectos
culturales, a fin de establecer un uso sostenible del recurso hidrico.

i. Cualquier otra atribucion que sea necesaria para el analisis y control ambiental
y manejo de lagos.
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8. PROCEDIMIENTOS DE LA DIVISION DE CONTROL, CALIDAD
AMBIENTAL Y MANEJO DE LAGOS

A. Monitoreo
A.1. Recoleccion, preservacion, transporte y almacenamiento de muestras
acuosas
A.2. Estimacién de caudal y métodos de aforo
B. Andlisis de aguas y solidos
B.1. Filtracién de muestras acuosas
B.2. Determinacion de color verdadero y color aparente en muestras acuosas
B.3. Determinacion de turbidez en muestras acuosas determinacion de sdlidos
suspendidos totales en muestras acuosas
B.4. Determinacion de soélidos sedimentables en muestras acuosas
B.5. Determinacion de fosforo y nitrégeno —método Valderrama-
B.6. Determinacion de ortofosfatos en muestras acuosas
B.7. Determinacion de nitrégeno total en muestras acuosas
B.8. Determinacion de nitratos en muestras acuosas
B.9. Determinacion de nitritos en muestras acuosas
B.10. Determinaciéon de amonio en muestras acuosas
B.11. Determinacion de fésforo total en muestras acuosas
B.12. Determinacion de demanda quimica de oxigeno -DQO- rango alto en
muestras acuosas
B.13. Determinacion de demanda quimica de oxigeno -DQO- rango bajo en
muestras acuosas
B.14. Determinacion de demanda quimica de oxigeno 5 —DQOS- en muestras
acuosas
C. Microbiologia
C.1. Microbiologia en las aguas del lago
C.2. Microbiologia en las aguas residuales
C.3. Microbiologia en las aguas del rio
C.4. Microbiologia en las aguas de agua potable
D. Metales pesados
D.1. Digestion asistida por microondas para analisis por absorcion atémica
D.2. Determinacion de arsénico total en digeridos
D.3. Determinacion de cadmio total en digeridos
D.4. Determinacion de cromo total en digeridos
D.5. Determinacion de cobre total en digeridos
D.6. Determinacién de hierro total en digeridos
D.7. Determinacion de niquel total en digeridos
D.8. Determinacion de cinc total en digeridos
D.9. Determinacion de plomo total en digeridos
E. Analisis de contaminantes volatiles y semivolatiles
F. Biodiversidad
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F.1. Colecta, transporte y preservacion de macroinvertebrados

F.2. Limpieza, separacion, identificacion taxonémica, control de calidad y
almacenamiento de macroinvertebrados

F.3. Procedimiento para la colecta de muestra de zooplancton para andlisis
cuantitativos y cualitativos

F.4. Procedimiento para la identificacion taxonémica, abundancias y conteos de
organismos en muestras de zooplancton

F.5. Extraccién y cuantificacion de clorofila y feofitina por medio de
espectrofotometria.
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9. PROCEDIMIENTOS TECNICOS

9.1 MONITOREO

9.1.1. RECOLECCION, PRESERVACION, TRANSPORTE Y
ALMACENAMIENTO DE MUESTRAS ACUOSAS

. Objetivo

El siguiente procedimiento tiene como objeto establecer los lineamientos
operativos para la recoleccion, transporte, preservacion y almacenamiento de
muestras de agua.

. Responsabilidad y autoridad

A.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sdlidos: Velar por el cumplimiento de
lo establecido en este procedimiento.

A.2. Personal técnico: Aplicar este procedimiento en la recoleccién, transporte,
preservacion y almacenamiento de muestras de agua.

. Método de analisis

C.1. Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater 1060.
Colecta y preservacion de muestras.

C.2. Acuerdo Ministerial Nimero 105-2008, Capitulo Il: Toma de muestras de
aguas residuales, aguas para reuso y lodos.

. Documentos Relacionados

D.1. FMT-AMSA-02-012 Cadena de custodia

D.2. FMT-AMSA-02-013 Registro de mediciones in situ para AG 236-2006

D.3. FMT-AMSA-02-014 Registro de mediciones in situ para Plantas de
tratamiento

D.4. FMT-AMSA-02-015 Registro de mediciones in situ para Rios

D.5. FMT-AMSA-02-016 Registro de mediciones in situ para Lago

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1. Agua desmineralizada
E.1.2. Alcohol 70%
E.1.3. Acido nitrico de alta pureza (suprapuro o ultrapuro)
E.1.4. Acido sulfrico concentrado
E.1.5. Acido clorhidrico concentrado
E.1.6. Solucién de Lugol/Acido acético
E.2. Materiales
E.2.1. Papel toalla
E.2.2. Recipientes para recoleccion de muestras
E.2.3. Punta de pipeta
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E.2.4. Hielo

E.2.5. Pinzas metélicas

E.2.6. Papel indicador de pH
E.3. Equipos

E.3.1. Extensor

E.3.2. Botella de Van Dorn

E.3.3. Pipetas autométicas para medir volumen variable

E.3.4. Hielera

E.3.5. Pizetas con agua desmineralizada
E.4. Equipo de proteccion personal

E.4.1. Guantes de latex o nitrilo

E.4.2. Botas de hule

E.4.3. Lentes de protecciéon

E.4.4. Traje de vadeo

E.4.5. Salvavidas

E.4.6. Bata

E.4.7. Mascarilla

F. Condiciones ambientales requeridas

F.1. Los muestreos deben realizarse bajo la observacion continua de las medidas
de salud y seguridad ocupacional. Al desarrollarse en diversos tipos de
ambientes exteriores, los técnicos de muestreo deben estar debidamente
identificados como personal de AMSA, contar con equipo de proteccion
personal (guantes, botas impermeables o traje de vadeo), si se realiza en
lancha, se debe portar salvavidas.

F.2. Anotar las condiciones medioambientales en el formato de campo, en
particular temperatura ambiental, condiciones de nubosidad, intensidad y
direccion del viento. Anotar la posicion GPS del punto de monitoreo y altitud.

F.3. Cuando se realice un monitoreo a cuerpos de agua abiertos, no deben
tomarse las muestras si esta lloviendo; ya que puede ser un factor que altere
la muestra.

G. Procedimiento

G 1 Pregarac ones prehmlnares

Descripclén tarealactlvldad

Identl cacuSn de los recuplentes de muestreo Colocar una
etiqueta al frasco donde se puedan incluir el nombre del

; ) Técmoo técnico, el nombre del sitio de captacion, fecha, hora y nimero
hidrometrista para
% de identificacion correlativa de la muestra,
~ monitoreo de agua -
2 Utilizar una lista de verificacion para asegurar que se trasladara

_ la totalidad del equipo y material necesario para el monitoreo.
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G.2. Toma de muestra de acuerdo con el Sitio

G21 Rio:

1
: Téenico
hidrometrista
para
monitoreo de
agua
4

Colocarse todo e| eq|po de proteccnén personalprevno a la toma de

: Descrlpctén tarealacti da

muestra.

" En el sitio de muestreo, anotar el nombre del técnico, el nombre del
 sitio de captacion, fecha, hora y nimero de identificacion correlativa
' de la muestra en todos los recipientes a utilizar de acuerdo con el

tipo de analisis

Identificar el sitio Optimo para la toma de muestra, en este caso seria
la parte media del afluente o efluente.

Abrir el recipiente, recolectar la muestra contra corriente, sumergir el
recipiente con la boca hacia abajo, de manera tal que no se recolecte
cualquier material flotante que pueda alterar la calidad de la muestra
(Ver figura del Anexo 9.1.1.2) y cerrar el recipiente. Realizar este
procedimiento con cada uno de los recipientes de acuerdo al tipo de
andlisis (Ver Anexo 9.1.1.1)

Nota: Iniciar con la recolecta de la muestra por el recipiente para el andlisis microbiologico,
seguido de los demas recipientes. De no requerirse analisis de microbiologia, el orden de los
recipientes no afectara el resultado.

Técnico
5 hidrometrista
para
monitoreo de
agua

1
Técnico
hidrometrista
2 para
monitoreo de
agua
3

Si el agua es tomada desde un punto de dificil acceso, puede
utilizarse el extensor con un frasco de polipropileno de un litro
colocado en un extremo, lavar tres veces dicho frasco con el agua
recolectada antes de la toma de la muestra analitica.

- Alternativamente puede utilizarse una cubeta de polipropileno limpia

y debidamente enjuagada con el agua a recolectar (Ver figura del
Anexo 9.1.1.3).
Trasladar la muestra hacia la hielera para evitar el contacto directo
con el ambiente.

Tratamiento

Colocarse todo el equip de protén persoal previo a la toma de

muestra.

En el sitio de muestreo, anotar el nombre del técnico, el nombre del
sitio de captacion, fecha, hora y numero de identificacion correlativa
de la muestra en todos los recipientes a utilizar de acuerdo con el
tipo de analisis

Identificar el sitio 6ptimo para la toma de muestra, en éste caso seria
el dispositivo de recoleccion de muestra de planta de tratamiento de
aguas residuales ubicado en la entrada y en la salida.
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Abnr el recuplente recolectar Ia muestra contra comente sumerglr el
recipiente con la boca hacia abajo, de manera tal que no se recolecte
cualquier material flotante que pueda alterar la calidad de la muestra
(Ver figura del Anexo 9.1.1.2) y cerrar el recipiente. Realizar este

- procedimiento con cada uno de los recipientes de acuerdo al tipo de
- analisis (Ver Anexo 9.1.1.1)

Nota: Para efectos legales, es importante dar cumplimiento a lo descrito en el Acuerdo
Ministerial 105-2008, donde se indica que al momento de la toma de muestra se deben obtener
una muestra representativa, para lo cual es importante tomar en cuenta las siguientes

consideraciones:
5
Técnico
6 hidrometrista
7 para
8 monitoreo de
agua
9

G.2.2.1. MUESTRAS SIMPLES

Técnico

Tomar la muestra en el centro del flujo de agua, donde exista una
mayor velocidad de corriente y donde la sedimentacion de solidos

- sea menor; tomar esta consideracion cuando aplique.

No captar muestras cuando exista la presencia de espuma.

Ewvitar muestrear la superficie o rapar el fondo de la corriente.
Unificar caudales para asegurar la uniformidad del efluente.
Asegurarse de que la muestra no se tome aguas arriba donde se
acumulan solidos o aguas abajo donde haya presencia de grasas y
aceites.

Descnpcfén mrealactmdad

Abnr el recupuente reoolectar la muestra contra cornente para

hidrometrista para evitar cualquier alteracion y cerrar el recipiente. Realizar éste
monitoreo de agua procedimiento con cada uno de los recipientes de acuerdo al

tipo de analisis (Ver Anexo 9.1.1.1).

Nota: Iniciar con la recolecta de la muestra por el recipiente para el analisis microbioldgico,
seguido de los demas recipientes. De no requerirse analisis de microbiologia, el orden de los
recipientes no afectara el resultado.

3 Técnico

Si el agua es tomada desde un punto de dificil acceso, puede
utilizarse el extensor con un frasco de polipropileno de un litro
colocado en un extremo, lavar tres veces dicho frasco con el
agua recolectada antes de la toma de la muestra analitica.

hidrometrista para Alternativamente puede utilizarse una cubeta de polipropileno
monitoreo de agua limpia y debidamente enjuagada con el agua a recolectar (Ver

figura del Anexo 9.1.1.3).
Trasladar la muestra hacia la hielera para evitar el contacto
directo con el ambiente.
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1
Técnico
hidrometrista para
monitoreo de
agua
2

Horas por dia que opera la

G.2.2.2. MUESTRAS COMPUESTAS:

Autoridad para el Mangjo
ustentable de la Cuencay
del Lago de Amatitlan

analitos que puedan degradarse durante la recolecta o
durante el transporte (ejemplo: oxigeno disuelto, cloro
residual, parametros microbiolégicos o grasas y aceites) o
para las muestras que puedan contaminarse facilmente y dar
resultados falsamente positivos o falsamente negativos, en
caso del analisis microbiologico.

Iniciaimente debe evaluarse el tiempo total de toma de
muestras, usualmente de 24 horas, para dividir la toma de
muestra por intervalos de tiempo. Esta seleccién de intervalos
puede realizarse de acuerdo con el criterio del operador o de
acuerdo al analito que desea analizarse y considerando que
las alicuotas colectadas deben de ser de al menos 50
mililitros. Sin embargo, para fines legales en el Acuerdo
Gubernativo 236-2006, Capitulo V. Seguimiento vy
Evaluacién en el Articulo 49, se menciona que el nimero de
muestras simples requeridas para conformar una muestra
debe basarse en el cuadro siguiente:

NGmero minimo de muestras | Intervalo minimo en horas

actividad que genera la | simples para conformar una | entre toma de muestras
descarga de aguas residuales | muestra compuesta simples

Menor que 8 2 2

De8a12 3 3

Mayor que 12 4 3

Las muestras compuestas no son apropiadas para los

Técnico
hidrometrista para
monitoreo de
agua

El método de recolecta puede ser manual, para lo cual se
debe abrir el recipiente, recolectar la muestra contra corriente
para evitar cualquier alteracion y cerrar el recipiente. Realizar
este procedimiento con cada uno de los recipientes de
acuerdo con el tipo de analisis (Ver Anexo 9.1.1.1). Trasladar
la muestra hacia la hielera para evitar el contacto directo con
el ambiente.

Nota: Iniciar con la recolecta de la muestra por el recipiente para el analisis microbiolégico,
seguido de los demaés recipientes. De no requerirse andlisis de microbiologia, el orden de los
recipientes no afectara el resultado.
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S: el agua es tomada desde un punto de dlf’ c|I acceso puede
utilizarse el extensor con un frasco de polipropileno de un litro
colocado en un extremo, lavar tres veces dicho frasco con el
agua recolectada antes de |la toma de la muestra analitica.
Alternativamente puede utilizarse una cubeta de polipropileno
limpia y debidamente enjuagada con el agua a recolectar (Ver
figura del Anexo 9.1.1.3). Trasladar la muestra hacia la
hielera para evitar el contacto directo con el ambiente.

Otro método aceptado es por medio de la ayuda de un

Técnico :
: ; automuestreador. Para los cuales debe considerarse lo
hidrometrista para . . :
3 siguiente: la linea de toma de muestra debe ser
monitoreo de s ;
agua descontaminada o purgada entre muestras, las alicuotas

deben conservarse protegidas de la luz y refrigeradas a
temperatura < 6°C, la velocidad de la toma de muestra no
6 ~ debe de exceder los 3 m/s y considerar que la presencia de

materiales orgéanicos pueda adherirse a la tuberia del
- automuestreador, para lo cual sera necesario reemplazar la

tuberia por una nueva. Para la programacién del equipo,
. basarse en el manual del fabricante. Al finalizar la toma de la

muestra, debe ser trasladada a una hielera para evitar el
. contacto directo con el ambiente.

Descnpcnén tarealactivudad

Colocarsetodo el equipo de protecaén personalprewo a la

! toma de muestra.
En el sitio de muestreo, anotar el nombre del técnico, el nombre
2 del sitio de captacién, fecha, hora y nimero de identificacion

correlativa de la muestra en todos los recipientes a utilizar de

acuerdo con el tipo de andlisis.

Identificar el sitio 6ptimo para la toma de muestra, de acuerdo

con los puntos especificos seleccionados.

Recolectar la muestra segun el punto a muestrear: en este caso

seria el Este centro a Om, 10m y 20m; Bahia Playa de Oro a

Om y 5m; Rio Villalobos a Om; Oeste centro a Om, 10 y 20m; y

Rio Michatoya a Om.

Las muestras superficiales pueden colectarse de forma

5 manual. Las muestras de profundidad se colectaran por medio
de una Botella de Van Dorn.

Técnico
3 hidrometrista para
monitoreo de agua




Paso

: Puesto Funuona\

2 Técnico
hidrometrista para
monitoreo de agua

7

8

G.2.4. Agua Potable

Puésto Functonai

Técnico
hidrometrista para
monitoreo de agua
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Descnpcsén tarealacuvsdad

microbiolégico y clorofila dichas muestras son recolectadas a
Om, seguido las muestras de fisicoquimico y metales las
cuales son recolectadas segun el punto, pueden ser a: Om,
05m, 10m, 20m.

Las muestras de fitoplancton seran recolectadas de acuerdo
con el procedimiento POE-AMSA-02-011.

Trasladar la muestra hacia la hielera para evitar el contacto
directo con el ambiente.

Descnpmén tarealactmdad

Colocarse todo el equipo de pnoteoc:én personal prev:o a la
toma de muestra.

En el sitio de muestreo, anotar el nombre del técnico, el nombre
del sitio de captacién, fecha, hora y nimero de identificacion
correlativa de la muestra en todos los recipientes a utilizar de
acuerdo con el tipo de analisis.

Recolectar la muestra segun el punto a muestrear; en este caso
seria la salida de una bomba o grifo.

Se deja correr el agua de 2 a 3 minutos previo al desinfectado
del punto de recoleccion.

Luego desinfectar el 4rea de la salida con alcohol, después

flamear con encendedor.

Dejar correr el agua de nuevo de 2 a 3 minutos previo a la
recoleccion de la muestra.

Trasladar la muestra hacia la hielera para evitar el contacto
directo con el ambiente.

G.3. Toma de muestra de acuerdo con el tipo analisis

G. 3 s Mlcrob:ologta

Puesto Funclonal

1 Técnico
hidrometrista para
2 monitoreo de agua

Descnpclén tarealactlvidad

Se debe utilizar un recipiente estéril, ya sea de vudno o pléstlco
y de al menos 100 mililitros de capacidad.

Abrir el frasco y llenarlo con el agua a recolectar, tapar el frasco
ino enjuagar!

Imcnar con Ia recolecta de la muestra para el ané||S|s
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3 Llenar el frasco hasta un centimetro abajo del borde superior

. La muestra para analisis microbiolégico solo se recolecta en
4 Técnico
hidrometrista para aguas superf c1ales sumerglendo el frasco.
monitoreo de agua Tener en cuenta que la muestra sea representatwa de la
5 condicién puntual del cuerpo de agua o de la fuente del agua

recolectada.

G.3.2. Fisicoquimica
SPaso o :
Numero

Puesto Fun'diﬁnal : 2N Descripcaén tareafactmdad

Se debe utilizar un frasco de plastuco de boca ancha y de al
menos 1 litro de capacidad.
Abrir el frasco y lienarlo hasta un tercio de su capacidad con el
agua a recolectar, tapar el frasco, enjuagar y descartar.
_ Repetir este lavado tres veces.
En la cuarta ocasién, llenar el frasco hasta un centimetro abajo
del borde superior.
Si el agua es superficial, sumergir el frasco.
Si el agua es tomada en profundidad, trasvasar directamente
desde la botella de Van Dorn.
Tener en cuenta que la muestra sea representativa de la
7 condicion puntual del cuerpo de agua o de la fuente del agua
- recolectada.

2

3 Técnico

4 hidrometrista para
5 monitoreo de agua
6

G 3. 3 Grasasy Ace:tes

Puesto Funcmnal S Descnpc:on tarealactlv:dad

Se debe utlllzar un frasco de plastico de boca ancha y de al
menos 1 litro de capacidad. > :
Abrir el frasco y llenarlo con el agua a recolectar, tapar el frasco
P ino enjuagar!
Técnico
3 ua hidrometrista para | Llenar el frasco hasta un centimetro abajo del borde superior
; La muestra para analisis grasas y aceites solo se recolecta en
monitoreo de agua
efluentes de aguas residuales, como en salidas y entradas de
4 plantas de tratamiento o puntos de descarga donde se desea
evaluar dicho parametro para el cumplimiento de una norma o
acuerdo gubernativo. Se recolecta sumergiendo el frasco.



oot LA =g,

Sustentable delaCuencay
del Lago de Amatitlan

% | Autoricad para el Maneio
S

. Oo'
",

e,

®,

Aar
;Descnpc;on tarea/acuvodad ] SR o
: Tecmoo » Tener en cuenta que la muestra sea representatnva de Ia
5 hidrometrista para condicion puntual del cuerpo de agua o de la fuente del agua

monitoreo de agua recolectada.

G.3. 4 Metales

Pue 'fo Funcional. e Descripmén tarealactiwdad

Se debe utilizar un frasco de plastloo y de aI menos 100
mililitros de capacidad.

Abrir el frasco y llenarlo hasta un tercio de su capacidad con el
agua a recolectar, tapar el frasco, enjuagar y descartar.
Repetir este lavado tres veces.

En la cuarta ocasion, llenar el frasco hasta un centimetro abajo
del borde superior.

Si el agua es superficial, sumergir el frasco.

Si el égua es tomada en profundidad, trasvasar directamente
desde la botella de Van Dorn.

Tener en cuenta que la muestra sea representativa de la
7 condicion puntual del cuerpo de agua o de la fuente del agua
recolectada.

2

¥ Técnico

4 hidrometrista para
5 monitoreo de agua
6

G 3. 5 Analisis de cloroﬁla y feoﬁtma

Puesto Funcnonal s | Descnpctbn tarealactmdad

Se debe utihzar un frasoo de pléstlco opaco o protegldo de Ia

. luz y de al menos 1 litro de capacidad.

5 : Abrir el frasco y llenarlo hasta un tercio de su capacidad con el
agua a recolectar, tapar el frasco, enjuagar y descartar.

3 ) Repetir este lavado tres veces.

Técnico P 2" : :
4 hidrometrista para En la cuarta ocgswn, llenar el frasco hasta un centimetro abajo
monitoreo de agua del borde superior.

5 Si el agua es superficial, sumergir el frasco.

5 Si el agua es tomada en profundidad, trasvasar directamente
desde la botella de Van Dorn.
Tener en cuenta que la muestra sea representativa de la

7 condicion puntual del cuerpo de agua o de la fuente del agua

recolectada.
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G.4. Preservacion de las muestras

Abrir el recipiente de la muestra de gua, colocando el tapén
boca arriba para evitar la contaminacién de este.

2 Destapar cuidadosamente el preservante quimico a agregar.
Utilizando una Pipeta, agregar el reactivo hasta completar la
cantidad volumen necesario.

Cerrar firmemente el frasco del reactivo y el recipiente de la

4
muestra.
Agitar la muestra, girdndola a partir del tapdn 180° hacia abajo
5 y regresarla al punto inicial, repetir este movimiento 10 veces
Técnico para asegurar una adecuada homogenizacién.

hidrometrista para Verificar que el pH de la muestra haya llegado hasta el valor
monitoreo de agua deseado.

Si el pH es inadecuado, repetir el paso 3 nuevamente, cerrar
7 firmemente el recipiente de la muestra y anotar en la etiqueta
el tipo de preservante utilizado.
Almacenar la muestra de agua en una hielera con hielo para el
transporte al laboratorio.
Repetir todo el proceso de preservacion para cada uno de los
recipientes que necesitan preservacion.
A partir del Anexo 11.1 verificar el tipo de preservante y
10 recipiente a utilizar de acuerdo con el tipo de andlisis que se
realizara.

G 5 Transggrte de las muestras aCuosas

Descnpcion tarealachvidad

Colocacuon de la muestra enla hlelera
Colocacion del blanco de agua desmineraliza en hilera, para

2 : ; .
verificar la temperatura de ingreso de la muestra al laboratorio.
3 Técnico Acomodar el hielo sobre las muestras para garantizar la
hidrometrista para preservacion en frio.
4 monitoreo de agua Mantener la cadena de frio a < 6°C hasta llegar al laboratorio.

Traslado de la muestra de la estaciéon de monitoreo en vehiculo,
hacia el laboratorio.

Verificacion del blanco de las muestras recolectadas en el
laboratorio, para asegurar que se mantuvo la cadena de frio.
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G 6. Almacenamlento

':'o'Funclonal oo P g:'f."_Descrip_t':}i'(Sn tare'a’féétividé"df_‘___

Técnico :
hidrometrista para Almacenar las muestras en la refrigeradora correspondiente, a
monitoreo de agua una temperatura < 6°C.

H. Cntenos o Requnsntos para la aprobaclén o rechazo
‘Pa Ve
889 Puesto Funcional g Descripclén tarealactmda
El rec:plente donde esta contenida la muestrano debe tener
1 sefales de ruptura, que pueda indicar la contaminacion
cruzada de la muestra, de no ser asi, la muestra es rechazada.
s La muestra no debe de exceder un tiempo de 24 horas, desde
Técnico
2 ; / la toma de muestra hasta la llegada al laboratorio, de no ser
hidrometrista para 2
e asi, la muestra es rechazada.
9 El recipiente debe estar correctamente identificado y sin
3 tachones o sobre escritura en la informacion de la etiqueta, de
no ser asi, la muestra es rechazada. 2
Al momento del arribo al laboratorio, las muestras deben estar
en un rango de temperatura de < 6°C.

. Reporte de resultados, dlmens;onales formato donde se reporta

Puesto Funclonal | ' Descnpclén mrea!actmdad o
Técmco AR :

hidrometrista para Latoma de muestra debera reportarse a partir del formato FMT-
monitoreo de agua AMSA-02-012 Cadena de custodia
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Anexo 9.1.1.1
Tipo de recipiente, método de preservacion y tiempo recomendado de retencién (dias)
de muestras para cada pardmetro evaluado en el Laboratorio.

Parametro

Amonio
Cianuro total

‘Cloro residual
Clorofila

Cloruros

Coliformes
Fecales

Coliformes
totales

Color
Compuestos

organicos (ej.
Pesticidas)

Compueétz_s— Bl

organicos
extraidos
Pesticidas)

(ej.

Plastico o

de bTipo de
muestra

Tipo

recipiente (mL)

Plastico o simple o

Vidrio ~ compuesta 500_»
Plastico o
Vidrio simple o

enjuagado compuesta
con acido

500

Vidrio ;simple
5:::2‘:0 E isimple 500
Plastico o simple o
Vidrio ‘compuesta

~ |Plasticoy s it
Vidrio  o! |
Bolsa 'simple 100
Whirlpack
Estéril

~ Plastico, o
Vidrio o |
Bolsa simple 100
Whirlpack
Estéril : |
Plastico o simple 7707'506
Vidrio compuesta |
\é/::g:r simple 100
Naiiae 17 N/A
extraccion |
Plastco " S™ © 400

‘simple ‘

Conductividad

Vol. minimo

Preservacion
: de muestra

fisica

'< 6°C
oscuridad

1S6°C
'Sinfiltrar
6°C,

H2S04 pHs 2 128

‘Preservacion

quimica oo

Y NaOH pHz 12 1

No requiere

<

‘oscuridad. En No requiere 2

filtro
‘oscuridad

<6°C

|
.. e e

-20°C, |

0.2

Tiempo maximo
almacena-
.miento (dias}

No requiere 28

‘Eliminacion
cloro agregar
10.1mL de|
‘NazS203 10%

1

|Eliminacion

cloro agregar :
01mL  de
;?Na'zSan 10% |
'No requiere |2
‘No requiere 2
No requiere 40

‘No requiere 1
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Ti de ' Tj d Yol minimo Preservacion Preservacion ‘:Tiempo X l
Parametro n;z? (ke i3 n:zgstra ® de muestra‘ﬁ;ic:rv iinica de almacena-
P {mL) " 4 ' miento (dias) I
Plastico o
$fomo quno ‘S|mp|e © 50 <6°C No requiere %28
hexavalente  enjuagado |compuesta | ‘
con acido | .
(Damands Plastico o simple o‘ |
bioquimica del _, . Kl <6°C ‘No requiere 2 I
: Vidrio \compuesta | ; 1 :
oxigena s B e P R s e iz Dl AR e 1
Lomanda Plastico o simple o | | l
quimica  del |, P 1 <6°C H.SOspH< 2 |28
z Vidrio ‘compuesta ‘
oxigeno 1 : ‘ |
| Plastico o simple o I 'HNO3 6 l
Rureza Vidrio compuesta ;100 262G HzS0apHs 2 |90
~ iPlastico, | I | e T
o Eliminacion
Escherichia Vo 2 ‘cloro agregar. l
: Bolsa 'simple 1100 <6°C | gregari ,
coli Whirloack 3 ; ;0.1mL de
g p 1 x ‘ ‘Na2S203 10% I
Estéril | |
Sin filtrar = |
: | 6°C | | I
Pl J e ‘ : '
Feofitina .éS-tICO °§S|mple 500 ‘oscuridad. En No requiere |2
Vidrio , | : ; |
‘ filtro  -20°C, |
A 1 el e e toscuridad IR Rl I
' Solucién  de|
o Lugol hasta!
: Plastico o . < PEICHRy! | '
Fitoplancton Vidrio 'simple ;100 | scunHad llegar a L':r‘\a‘28
: 3 ‘concentracion
de 3-7% I
Vidrio , 1
Fosfatos enjuagado |simple 100 <6°C ‘No requiere |2
con acido | 3 , l
s " Plastico o simple o, T ] T
Fstoro total Bl ucOliC DS C <6°C H2SOapHs 2 128
7 Vidrio compuesta | ‘ ekl
\Gra.sas y Vidrio bocafsimple 11000 <6°C fH:»SOa o HCIE 8 l
aceites ancha | pH= 2 1
Macrolnvarteb 'Alcohol etilico: I
oS ‘ | 2 95% hasta
' : Plastico simple N/A '=6°C alcanzar una 28
‘bénticos 9
Rtiaticos concentracion | l
1 R, T e = DRI e i - *;Qe 70—80‘79 2o | e
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Vol. minimo Tie Axi
Tipo de’ Tipo de T Preservacion  Preservacién - Po MeXiMO

Parametro S de muestra . s de almacena-
recipiente muestra fisica quimica i 2
miento (dias)

(mL)

Plastico o
Mercurio total 01 Simple o <6°C HNOspH<2 28
enjuagado compuesta | | |
[conacido s S Sl SN
Plastico o] 1 ‘
Metales e 9 <6°C HNO3pH<2 180
enjuagado compuesta ‘
con acido | " 5 I
Microcystinas . . |2 | s 6°C, | ;
Disueltas Vidrio > _A_I sm?lieh s .500 ‘oscuridad ‘No requiere 1
Microcystinas R O -20°C, A Lo gt e
Totales Vidrio sumple 500 W S ‘No requiere 28
Nitratos Plastico o sumple x '<6°C No requiere 2
Vidrio compuesta :
Nitritos P!agtnco o ‘ simple o <6°C No requiere 3
Vidio  |compuesta .
Nitrégeno Plastico o simple o h
R < <
total  Vidio compuesta. 00 Hsopsz 2
Olor Vidrio simple 1500 S6°C |No requiere | 1
Analizar ; 1
Oxigeno Plastico o'. . ‘ ¥ : | ; ‘
deiaits Vidrio in situ 100 | :medlatament ‘No requiere ‘0
~ Plastico olin situ o|,..  |_ T P
| 1< R° |
PH vidio  simple | '%° =he ot |
Salinidad Vidio | S 04450 <6°C 'No requiere |1
| A ISImple i e SR e e B S o)
Sedimento o Plastico o ol 100 B 6°C,TN° il
Lodo Vidrio gramos | oscuridad =
Solidos Plastico olin situ o e ; :
disueltos Vidrio simple __100_ : s B pACEqUicIei |
Solidos Plastico o simple o | ‘ o
{ A< °
sedimentables Vidrio ‘compuesta 1900 i 8% (ioTrequiere:; 47
Solidos Plastico o/simple o S :
'suspendidos  Vidrio écompueista T f B :No requueré 7
Solidos Plastico o simple o : B
< o
totales Vidrio ‘compuesta Jie e horegderealt
Sulfatos ‘P!as_tlco LS 26°C ‘No requiere 28
| Vidio  /compuesta
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. Vol. minimo : . Tiempo maximo
Tipo de Tipo de Preservacion Preservacion P
R de muestra _ . S de almacena-
recipiente muestra ‘fisica guimica } A
miento (dias)

Parametro

| Plastico o | e |
' Temperatura Vidrio \in situ ?100 'inmediatament No requiere !0
, ‘ ‘ ~ :
‘Tensioactivos Plastico o . K | R e |
' 5o ! < 6° |
seioniconts o e I RS e
3 Plastico o/simple o )s 6°C, | . [ TEE

| Turbider Vidio | compuesta | O loscuridad | \© fequiere |2

Anexo 9.1.1.2

Colecta de muestras de forma manual.

Tag

Fuente: EPA Guidelines, 2007.

Anexo 9.1.1.3
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9.1.2. ESTIMACION DE CAUDAL Y METODOS DE AFOR

. Objetivo

Describir los procedimientos para realizar la estimacion de caudal y aforo de
fuentes hidricas utilizando los métodos de seccién — velocidad y volumétrico.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente protocolo.

B.2. Personal técnico: Aplicar los procedimientos en campo establecidos en el
presente protocolo.

. Método de analisis

Método de aforo por seccién — velocidad y volumétrico.

. Documentos Relacionados

D.1. FMT-AMSA-02-013

D.2. FMT-AMSA-02-014
tratamiento

D.3. FMT-AMSA-02-015

D.4. FMT-AMSA-02-016

Registro de mediciones in situ para AG 236-2006
Registro de mediciones in situ para Plantas de

Registro de mediciones in situ para Rios
Registro de mediciones in situ para Lago

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:

E.1.1. Alcohol al 70%.
E.2. Materiales

E.2.1. Cubetas de volumen conocido.

E.2.2. Cinta métrica.

E.2.3. Cuerda.

E.2.4. Varilla de medicion en centimetros.

E.2.5. Libreta y formatos para la recoleccion de datos en campo.
E.3. Equipos

E.3.1. Medidor de velocidad de flujo (molinete, medidor de flujo o flotador)

E.3.2. Cronémetro.

E.3.3. Receptor GPS.

E.3.4. Camara fotografica.

E.3.5. Vehiculo para el traslado del equipo y personal de medicion.
E.4. Equipo de proteccién personal

E.4.1. Traje de vadeo o botas de hule.

E.4.2. Guantes.

E.4.3. Mascarillas.

E.4.4. Lentes.
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F. Condiciones ambientales requeridas

F.1. Previo y durante las mediciones para |la estimacion del caudal se debe prever
que el flujo a medir no ponga en riesgo la seguridad e integridad de los
aforadores.

F.2. Tomar en cuenta que pueden existir incrementos repentinos de caudal
generados por la precipitacion pluvial y alta escorrentia dentro de la cuenca
en un momento dado.

F.3. Para cauces con caudales crecidos, evitar el método de estimacion por
vadeo.

G. Procedimiento

G 1 Pregaramones Qrehmlnares
Puesto Funcional Descrapcmn tarealactlvldad '

Para escorrentlas superﬁaales es neoesano preestablecer los
puntos de aforo dentro de la microcuenca, seleccionados bajo

) criterios de facil accesibilidad, representatividad y seguridad del
aforador.
En efluentes de actividades antropogénicas coordinar los

2 permisos necesarios para el ingreso y acompafnamiento a las
instalaciones donde se encuentren los dispositivos para

Técnico medicion de caudal.
3 hldrc.Jmetnsta Para - picacion fisica del flujo a aforar.
monitoreo de agua iy : -

Ubicaciéon de un tramo donde el flujo presente la mayor

4 uniformidad posible, sin presencia de obstaculos vy
turbulencias.

5 Tomar la lectura de las coordenadas de ubicacion geografica

del punto de aforo mediante el GPS receptor.

Recoleccion de datos ambientales observados al momento de
6 la estimacion del caudal, correspondientes a la presencia de
nubosidad, sol, lluvia y viento.

G 2 Venf cacnén prellmmar

Puesto Funcional ' Descr!pctén tareafactiwdad

Tecmco Corroboracuén de la lista del materlal y equipo necesano para

hidrometrista para | estimacion.

monitoreo de agua X 7 :
Colocacion del equipo de proteccion personal.
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G.3. Medncaones ra calcular Ia seccnon transversal del ﬂuo
Puesto Funcional f. i S Sk

Fljar la cuerda de referencia a lo ancho del cauce, por encima

del nivel del agua y perpendicular al flujo.
5 Medir la seccién mojada referente al ancho del flujo con la cinta
métrica.
Dividir en secciones segun el ancho del flujo, conforme a la
siguiente tabla:
Tabla No. 1. Espaciamientos de sondeos segun el ancho del
cauce
j Ancho del cauce | Espaciamiento
Técnico
hidrometrista para im e DI
: | 0.00 1.00 0.20
monitoreo de agua 100|200 025 —
200 |4.00 0.50 o
4.00 8.00 100
800 [1500 [150
15.00 [25.00 |[3.00
2500 |50.00 |[3.00
(Fuente: Herrera, 2004).
P Medir la profundidad al inicio y al final de cada seccién, por
medio de la varilla.
: Los datos colectados deben ser apuntados en las hojas,

formato o libreta de campo.

G.3.1. Medicién de la velocidad del flujo

Mollnete

Puesto Funcional : Descnpc:én tarealactxv:dad

_Numero

Los espacnamlentos recomendados para tomar medlcmnes oon
el molinete de acuerdo con el ancho del flujo se encuentran en
la tabla siguiente:

Técnico
hidrometrista para Tabla No. 2. Espaciamientos recomendados de acuerdo con el

monitoreo de agua ancho del flujo

Ancho del flujo | Espaciamiento
(m) (m)
<1.2 0.1
1.2-3 0.2




LY
wo ¥ ey

< - A
&
Arew (N4

11

1.2

G.3.2. Flotador:

1

2 Técnico
hidrometrista para
monitoreo de agua

3

4
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5-8 R T S
QIO R 0.5

1218 Y 7S
18 —-25 1.0
25-35 A A T SR A
35— 50 20550
50— 70 30 T
70 — 100 A00M
>100 5.0 ;

Método 6/10:

En profundidades < 0.6 m colocar el molinete a 6/10 de la
profundidad (0.6 H), a partir de la superficie del agua hacia
abajo, tomando la lectura de las revoluciones en un tiempo
conocido, en cada uno de los espaciamientos recomendados.

Método 2/10 y 8/10:

En profundidades > 0.6 m se debe colocar el molinete a 2/10
(0.2 H) y a 8/10 (0.8 H), a partir de la superficie del agua, para
tomar dos lecturas de las revoluciones en tiempos conocidos,
sobre la vertical de cada espaciamiento recomendado. El
promedio de las dos velocidades sera la velocidad media en
esta vertical.

Escoger un tramo de aforo recto, libre de obstaculos cuya
longitud no sea menor a seis veces el ancho del flujo.

Calcular las areas de las tres secciones transversales al
principio, al medio y al final del tramo, siguiendo las
instrucciones dadas anteriormente para medir secciones
transversales en cauces.

Posteriormente dividir en secciones el ancho del flujo para
soltar el flotador al inicio de cada seccion del tramo de aforo
recto.

Tomar el tiempo en que el flotador recorre todo el tramo de
aforo en cada una de las secciones.
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G 3 4 Célculo del area de la seccnon transversal en gabmete

Técnico
hidrometrista para
monitoreo de agua
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Estimar que cubeta se utilizara para la medicion; esta debe
llenarse por el flujo en un tiempo superior a los 20 segundos,
para disminuir el error.

Si es necesario, atar la cuerda a la cubeta para alcanzar el flujo
a medir,

El flujo debe entrar completamente dentro de la cubeta o
recipiente.

Tomar el tiempo de llenado de la cubeta o recipiente por el flujo.
El volumen de llenado debe ser conocido. Repetir esta accion
10 veces.

Aplicar la formula siguiente para estimar la variacién en los
datos de tiempo colectados:
T min % 100)

Vartacion = 100 — (
T max

Si el resultado en la variacion es mayor a 10, la medicion es
poco confiable y se recomienda repetir la medicion. La
variacion puede estar influenciada por fluctuaciones en el flujo,
no solamente por una mala medicién. Si la variacidon es menor
a 10, la medicién es confiable.

Todos los datos colectados deben se apuntados en las hojas,
formato o libreta de campo.

Descnpc:on tarea)actmdad

Para calcular el drea de Ia seccion transversal en un punto
utilizamos la profundidad promedio y el ancho de cada una de
las secciones para determinar las éreas que conforman toda la
seccion transversal.

La suma de todas las areas nos da como resultado el area total
de la seccion trasversal del flujo en ese punto.

Para calcular la seccion trasversal media de un tramo,
promediamos las tres secciones trasversales medidas al
principio, al medio y al final del tramo.
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G.3.5. Célculo de la velocudad medla del flujo engablnete o

Paso . o esto Funclonal Descnpc:én tarealactiv:dad
Numero & _
2> Para calcular la velocidad media del flujo medldo oon el
1 molinete se debe utilizar la constante especifica del equipo,
utilizado las revoluciones y el tiempo. de lectura.
El promedlo de las velocidades resultantes en cada uno de los
2 espaciamientos transversales da como resultado la velocidad
media del flujo.
Para calcular la velocidad media del flujo medida con el
flotador, utilizamos el tiempo en que el flotador recorre el tramo
de longitud conocida, siendo la velocidad el cociente de la
distancia recorrida entre el tiempo utilizado en cada uno de los
espaciamientos.
El promedio de las velocidades calculadas da como resultado
la velocidad media del flujo. Al utilizar flotadores de superficie

Técnico
hidrometrista para
monitoreo de agua

s se aplica la constante de pérdida con un valor aproximado de
0.90.
G. 3 6. Calculo del caudal en gabmete
. Paso :

Puesto Funcional Ve Descnpcién tarealactmdad

Numero

Utmzando el método de seocu‘)n velocudad el producto de Ia
1 LAY multiplicacién del &area de la seccién transversal por la
Técnico : : i

fa it A velqcndad media del flujo da como resultado el caudal.

: b= Utilizando el método volumétrico, el cociente del volumen del
monitoreo de agua AL 3 3

recipiente utilizado entre el tiempo de llenado da como

resultado el caudal.

H. Reporte de resultados, dnmens:onales formato donde se repona

Puesto Func:bnal R Descripclon tarealactwudad

1 Utullzar hojas, formatos o hbreta de campo
’ Técnico Las areas que conforman la seccion transversal deben estar
2 hidrometrista para graficadas en papel milimetrado o bien utilizando programas de
monitoreo de agua coémputo para el caso.
3 Se utilizaran las dimensionales de L/s.

NOTA: Considerar incertidumbre o procedimiento para estimar la fuente de erros:
Existencia de error humano.

Falta o mala calibracion del equipo.

Lugar inadecuado de medicion.

Flujos inaccesibles.
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Anexo 9.1.2.1
Medicion de la velocidad del flujo

8

a. Medicién de la seccién transversal de un canal
b. Medicion de velocidad del flujo con molinete
c. Medicién de revolucién con molinete

d. Estimacion del caudal por método volumétrico.
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9.2 ANALISIS EN EL LABORATORIO DE AGUAS Y SOLIDOS

9.2.1. FISICOQUIMICA

9.2.1.1. FILTRACION DE MUESTRAS ACUOSAS

. Objetivo
Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo la filtracion de muestras de
aguas naturales, potables y residuales.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Soélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la filtracion de muestras acuosas

. Método de analisis

Determinacién de color 2120 C. Método espectrofotométrico de longitud de onda
simple a 420 nm. Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater
(23 Ed.), 2017.

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria

D.2. POE-AMSA-03-003 Determinacion de color verdadero y color aparente
en muestras acuosas

D.3. POE-AMSA-03-008 Determinacion de ortofosfatos en muestras acuosas

D.4. POE-AMSA-03-009 Determinacion de nitrégeno de nitrato en muestras
acuosas

D.5. POE-AMSA-03-010 Determinacion de nitrégeno de nitritos

D.6. POE-AMSA-03-011 Determinacion de nitrégeno de amonio

D.7. POE-AMSA-03-015 Determinacion de Cianuro

D.8. POE-AMSA-03-016 Determinacion de Cromo hexavalente

. Material y Equipo
E.1. Materiales
E.1.1. Embudo de polifenilsulfona con iman de 47 mm de diametro
E.1.2. Erlenmeyer con una capacidad de volumen suficiente (500 ml o 1 litro)
E.1.3. Filtros de fibra de vidrio de 45 mm de diametro de especificacion 934 AH.
E.1.4. Filtros de nitrocelulosa de poro 0.45 um y 45 mm de diametro.
E.1.5. Kitasato con una capacidad de volumen suficiente (500 ml)
E.1.6. Pinzas de punta plana sin dientes
E.1.7. Pizetas con agua suprapura.
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E.1.8. Probetas de 50, 100 y 250 ml de capacidad.
E.1.9. Recipientes plasticos para descarte del agua.
E.1.10. Sistema de filtracion (bomba de vacio) para filtros de 45 mm de diametro

E.2. Equipos
E.2.1. Bomba de vacio

E.3. Equipo de proteccién personal
E.3.1. Bata
E.3.2. Guantes de nitrilo.
E.3.3. Lentes de proteccién.

F. Condiciones ambientales requeridas.
Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio esta debe de alcanzar la
temperatura ambiente.

G. Procedimiento

G. 1 Filtrado de muestras con poco material suspendido.

| 'Puosto Funcibnal Descnpcién tarealactmdad

Armar el sistema de fi Itracuon utlhzando la bomba de vac:o
1 kitasato, vaso y embudo con iman de filtracién de 47 mm de
diametro.

Utilizando las pinzas, colocar el filtro de nitrocelulosa de 0.45

. S pm con pinzas en el sistema de filtracion.
Especialista en AT : :
Al e Medir el volumen requerido en una probeta.
Encender la bomba de vacio hasta que se haya filtrado toda la
4 de agua :
muestra y apagar la bomba de vacio.
Trasvasar a un erlenmeyer limpio y etiquetar con el nimero de
5 identificacion de la muestra; o bien, puede utilizarse el kitasato

que se utilizé para la filtracion, siempre y cuando se etiquete
con el nimero de identificacion de la muestra.

G.2. Flltrado de muestras con abundante material susgendldo

3 Puesto Funcional Descripcién tarealactmdad

Utlhzar un f Itro deﬁbra de vidrio de 45 mm mtegona 934 AH

- para utilizarlo como prefiltro.
Especialistaen  Armar el sistema de filtracién utilizando la bomba de vacio,
2 analisis de calidad kitasato, vaso y embudo con iman de filtracién de 47 mm de
de agua diametro.
3 Utilizando las pinzas, colocar el filtro de fibra de vidrio en el

sistema de filtracion.
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9.2.1.2. DETERMINACION DE COLOR VERDADERO Y COLOR
APARENTE EN MUESTRAS ACUOSAS

Objetivo

Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el analisis de color
verdadero y aparente mediante el método espectrofotométrico en aguas
naturales, potables y residuales.

. Método de analisis

Determinacién de color 2120 C. Método espectrofotométrico a una longitud de
onda (420 nm). Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater
(23 Ed.), 2017.

. Responsabilidad y autoridad

C.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

C.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la determinacién de color verdadero y color aparente en
muestras acuosas.

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria.
D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Andlisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA.
D.3. POE-AMSA-03-002 Filtracion de muestras.

. Material y Equipo

E.1. Materiales
E.1.1. Papel absorbente.
E.1.2. Papel limpialentes.
E.1.3. Pizetas con agua suprapura.
E.1.4. Recipientes plasticos para descarte del agua.
E.2. Equipos
E.2.1. Equipo portatil HACH DR 900
E.2.2. Celdas de tipo cilindricas para equipo HACH DR 900
E.3. Equipo de proteccion personal
E.3.1. Bata.
E.3.2. Guantes de nitrilo.
E.3.3. Lentes de proteccion.

. Condiciones ambientales requeridas.

Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio esta debe de alcanzar la
temperatura ambiente.
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G. Procedimiento

G.1. Preparaciones preliminares

G.1.1. Filtrado de muestras para la determinacién del color verdadero.
G.1.1.1. Seguir las instrucciones del procedimiento POE-AMSA-03-002
Filtracion de muestras acuosas. (Ver incisos G1 — G3 descritos en
el numeral 9.2.1.1)

G 3.2 Preparac:én de celdas de med:c:én

Descripc:bn tarealactnvndad

Lavar 3 veces con agua suprapura.

Dejar secar sobre papel absorbente.

Previo a su uso, secar las paredes externas con un papel grado
limpia vidrios.

Especialista en
andlisis de calidad
3 de agua

G 2 Verlﬁcacuén prehmmar
Paso
Numero

Puesto Funcnonal Descripclén tarealact:v:dad

Selecaonar el método de color a420 nm En el equlpo HACH

: DR 900. El método es el nimero 122.
2 Se debe de ajustar el fotdbmetro en cero antes de realizar la
Especialistaen = medicion.
3 analisis de calidad Agregar una porcion de 10 ml a la celda cilindrica y limpiar con
de agua el papel grado limpia vidrios.
Ingresar la cubeta a utilizar limpia, conteniendo agua el
4 suprapura y seleccionar el cero en el centro del equipo. Esperar

el mensaje que indique el ajuste de cero.

G.3. Procedimiento para |la determinacién del color aparente con baja carga

oontaminante

. Paso -

: Puesto Funcmnal | Descnpclon tarealactmdad
mero. :

LIenar una celda limpia hasta la marca de 10 ml conla muestra
homogenizada y sin filtrar, e introducirla en el equipo HACH DR
900.

De acuerdo con el equipo utilizado, seleccionar el cédigo del
método para la medicion de color y anotar el resultado en
unidades Pt/Co.

Especialista en
- analisis de calidad
de agua
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Paso

Puesto Funcional Descnpcnén tarealactwudad

‘Numero ~ : £ LTS

Si se tlenen otras muestras descartar la muestra evaluada y

3 lavar la cubeta tres veces con agua suprapura, secar la cubeta
y repetir el procedimiento anterior.

G.4. Procedimiento_para la determinacién del color aparente con alta carga
contaminante.

. Paso

L Puesto Funcional ' Descripéién tarealactividad =~

Es.| A A .en Realizar diluciones: Estas diluciones van a depender de la
1 analisis de calidad § {
de agua carga contaminante y del alcance del equipo.

Nota: El equipo HACH DR 900 tiene un limite de medicion de 500 unidades Pt/Co.
Realizar diluciones considerante la carga contaminante y del
alcance del equipo.
Ejemplo para realizar una dilucién 1:10
2 Homogenizar la muestra.
En un recipiente limpio agregue 1 mililitro de la muestray 9
ml de agua suprapura. Agite para homogenizar
Las diluciones utilizadas son de 1:2. 1:4, 1:5y 1:10.

Especialista en
analisis de calidad

3 de agua

4 De acuerdo con el equipo utilizado, seleccionar el codigo del
método para la medicion de color.

5 Anotar el resultado en unidades Pt/Co y multiplicarlo por el

factor de dilucién.
Nota: Si al utilizar la dilucion 1:10, se obtiene una lectura mayor al limite superior que puede
reportar el equipo, puede realizar otras diluciones, de manera que se pueda obtener un
resultado numérico.

G.5. Procedimiento para la determinacion del color verdadero.
Paso :
Namero

P".??*Q Funcignal e - Descripcion tarea!actavidad

Llenar una celda I|mp|a hasta la marca, con la muestra fi Itrada

: e introducirla en el lector.
Especialistaen  De acuerdo con el equipo utilizado, seleccionar el cédigo del
2 analisis de calidad método para la medicion de color y anotar el resultado en
de agua unidades Pt/Co.
3 Si se tienen otras muestras, descartar la muestra evaluada y

lavar la cubeta tres veces con agua desmineralizada.
Nota: Se deben de utilizar diferentes kitasatos para filtrar las demas muestras.
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H Cntenos o Requnsntos para la aprobaclén o rechazo

S Puesto Funclonal , \ Descnpclén tarealactwndad

Especuallsta en Para la aprobacion de los resultados se necesita Ia oorrecta
1  andlisis de calidad realizacién del ajuste de cero para la cubeta cilindrica del
~de agua equipo HACH DR 900.

I Reporte de resultados, dumensionales, formato donde se reporta

:;- g, >Puesto Funcvonal : 5 Descripci6n tarea/actividad
‘Namero _ : : -

Sila mustra se Ie de forma directa, Gnicamente se anotel

1 ;
resultado del fotémetro en unidades Pt/Co.
e Si se realizo factor de dilucidn se anota el resultado del
Especialista en A e s
2 ‘ oo 3 fotémetro y se multiplica por el factor de dilucién. Se expresa
analisis de calidad ;
en unidades Pt/Co.
de agua

: ' Los resultados obtenidos deben reportarse en el formato FMT-
3 | AMSA-02-003. Orden de Analisis de Laboratorio:
| ‘ FIS!COQUIMICA, que corresponda a la muestra analri;ada._uw_



>

% LA
a0 ® e,

& % | Autoridad para el Manegjo
. ¢ ” Sustentable de la Cuencay
o, * =+ del Lago de Amatitlan

Arem®™

9.2.1.3. DETERMINACION DE TURBIDEZ EN MUESTRAS ACUOSAS

. Objetivo

Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el analisis de la turbidez por
medio del fotémetro en aguas naturales, potables y residuales.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la determinacién de turbidez en muestras acuosas

. Método de analisis

Método de medicion de turbidez 2130 C, a una longitud de onda de 550 nm.
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater (23 Ed.), 2017.

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Andlisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA

. Material y Equipo

E.1. Materiales
E.1.1. Celdas de vidrio o cuarzo de acuerdo a las necesidades del equipo
E.1.2. Papel absorbente
E.1.3. Papel limpialente
E.1.4. Pizetas con agua suprapura.
E.1.5. Recipientes plasticos para descarte del agua.
E.1.6. Pipetas automaticas de 10 ml.
E.1.7. Puntas
E.2. Equipos
E.2.1. turbidimetro HACH 2100 Q
E.3. Equipo de proteccién personal
E.3.1. Bata
E.3.2. Guantes de nitrilo.
E.3.3. Lentes de proteccion.

. Condiciones ambientales requeridas.

F.1. Sila muestra esta refrigerada o en cadena de frio esta debe de alcanzar la
temperatura ambiente.
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G. Procedimiento
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G.1. Preparaciones preliminares
G.1.1. Preparac:dn de celdas de med:c:én

- Paso

Num ro

3

* Paso

Numero

Puesto Funcaonal

Especialista en
analisis de calidad
de agua

Descnpcuén tarealactmdad

Lavar 3 veces con agua suprapura

Dejar secar sobre papel absorbente.

Previo a su uso, secar las paredes externas con un papel grado
limpia vidrios.

Puesto Funcional

Especialista en
analisis de calidad
de agua

G. 2 Venf cacuon prehmlnar

Descnpcién tarealactmdad

El turb|d|metro HACH 2100 Q no necesita cero o blanoo de
muestra, sin embargo, se debe de medir una lectura de agua
desmmerahzada para evidenciar su correcto funcionamiento.
Agregar una porcion de agua desmineralizada de 15 ml o hasta
la marca de medicién de la celda.

Ingresar la cubeta a utilizar conteniendo agua suprapura y
cerrar la tapadera (si no se cierra la tapadera del equipo este
no procedera a la lectura).

Seleccionar medir y esperar el mensaje que mduque el

- resultado. El resultado debe de ser cercano a cero ya que es

una medida de agua desmineralizada. Por lo general se
encuentra debajo de 0.10 NTU.

G.3. Procedimiento para la determinaciéon de Turbidez con baja carga

Paso

_fNum

contaminante

Puesto Functonal

Especialista en
analisis de calidad
de agua

Descnpclén tarealactmdad

Enoender el turbidimetro HACH 2100 Q.

Homogenizar la muestra.

Llenar una celda limpia hasta la marca, con la muestra
homogenizada y sin filtrar. Limpiar el cristal con papel grado
limpia cristales, introducir y cerrar la tapadera.

Leer la muestra, esperar que estabilice y anotar el resultado en
NTU.
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G.4. Procedimiento _para la determinacién de turbidez con alta carga
oontaminante

 Paso
Niimero

Puesto Funcnonal  Descripcién tareala étivi e

Especaallsta en
1 andlisis de calidad
de agua
Nota: El turbidimetro HACH 2100 Q tiene un limite de medicion de 800 NTU.
Realizar dilucién 1:2 y 1:4 segun sea el requerimiento
Procedimiento para realizar una dilucién 1:2:
Homogenizar la muestra.

Se trabaja mediante diluciones. Estas diluciones van a
depender de la carga contaminante y del alcance del equipo.

- Especialista en En la celda de medicién se deben de agregar 7 ml de la
anadlisis de calidad muestra y 7 ml de agua suprapura. Agite para

de agua homogenizar.
3 Limpiar la celda con papél grado limpia lentes e introducir al

turbidimetro. Se debe de cerrar la tapadera.
4 Leer la muestra y anotar el resultado en NTU.
Nota: Si al utilizar la dilucién 1:2, se obtiene una lectura mayor al limite superior que puede
reportar el equipo, puede realizar otras diluciones, de manera que se pueda obtener algun
resultado numérico.

H. Cntenos o Reqmsrtos para Ia aprobaclén o rechazo

b Puesto Funcional s Descripc:on tarealacuv:dad

Para la aprobacaon de los resultados se necesuta la correcta
calibracion mensual del equipo y verificar el funcionamiento
mediante el uso del control 10 NTU y un blanco con agua
desmineralizada.

Especialista en
1 analisis de calidad
de agua

I Reporte de resultados, d:mensnonales, formato donde se reporta
" Paso :
Namero

Puesto Funcuonal " Descnpclon tareatactlvidad

Sila muestra se lee de forma dlrecta umcamente se anota el
resultado del fotometro en NTU.
Si se realizé factor de dilucion se anota el resultado del

Espgcuahsta .e n fotébmetro y se multiplica por el factor de dilucion. Se expresa
analisis de calidad 2
en unidades UNT.
de agua

Los resultados obtenidos deben reportarse en el formato FMT-
3 AMSA-02-003. Orden de Analisis de Laboratorio:
FISICOQUIMICA, que corresponda a la muestra analizada.




S e A v% | Autoridad para el Mangjo

5 | Sustentable de la Cuencay

g ; del Lago de Amatitlan
[ 4

9.2.1.4. DETERMINACION DE SOLIDOS SUSPENDIDOS TOTALES EN
MUESTRAS ACUOSAS

<

A. Objetivo
Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el anélisis de solidos
suspendidos totales por el método gravimétrico y secado a una temperatura de
103-105 °C en un cuerpo de agua natural, potable y residual

B. Responsabilidad y autoridad
B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
B.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la determinacién de sélidos suspendidos totales en
muestras acuosas

C. Método de analisis
Método gravimétrico para la Determinacion de sdélidos suspendidos totales
secados a una temperatura de 103-105 °C, 2540 D. Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater (23 Ed.), 2017.

D. Documentos Relacionados
D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Analisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA

E. Material y Equipo

E.1. Materiales
E.1.1. Embudo de polifenilsulfona con iman de 47 mm de diametro
E.1.2. Filtros de fibra de vidrio de 45 mm Whatman codificacion 934 AH.
E.1.3. Kitasato de 500 ml
E.1.4. Pinzas de punta plana
E.1.5. Pizetas con agua suprapura.
E.1.6. Probetas graduadas de 250, 100 y 50 ml de capacidad.
E.1.7. Recipientes plasticos para descarte del agua.
E.1.8. Recipientes plasticos para lavado de cristaleria.
E.1.9. Vidrio de reloj grandes o pequerios

E.2. Equipos
E.2.1. Bomba de vacio o sistema de filtracién de vacio
E.2.2. Desecador conteniendo un agente desecante, preferiblemente con

indicador de color para humedad (silica con indicador).

E.2.3. Horno que pueda operar a temperaturas de 103-105 °C.
E.2.4. Indicador de temperatura y humedad para colocar dentro del desecador.

E.3. Equipo de proteccién personal
E.3.1. Bata
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E.3.2. Guantes de nitrilo.
E.3.3. Lentes de proteccion.

F. Condiciones ambientales requeridas:
Desecador conteniendo un porcentaje de humedad menor a 10 %.

G. Procedimiento

G.1. Pregaracnones grellmmares

~Paso TR IR
‘NG m éro‘ Pugsto Funcmnal e pes"’"p"?’? tarealggtav:daq_ SRR
Frinsiot] en Los filtros a utilizar deben de estar por lo menos 24 horas dentro
1 analisis de calidad
de la desecadora.
de agua

G 2. Venﬁcaclén prehmmar
Numero

Puesto Fundo"a ! Descnpcnon tarealactwida‘ e

Venf cacioén de la calibracion y correcto funcuonamuento de Ia

1 (e
Especialistaen  balanza analitica.
> analisis de calidad Control de humedad adecuado de la desecadora para el
de agua correcto pesaje de los filtros.
3 Precalentar el horno a 103 - 105 °C.

G.3. Procedimiento para determinacién de solidos suspendidos totales secados a
103 a 105 °C.

,Funcaonal . pescripcion tar'eélé&tiVidaif’. =

157; 7 Encender la balanza y esperar a que estabmce

‘Retirar de la desecadora los filtros con una pinza y colocarlos
2 en un vidrio de reloj etiquetado con el numero de identificacion
de la muestra.
3 Especialistaen  Tarar la balanza y colocar el filtro. Esperar a que estabilice.
A andlisis de calidad Anotar el resultado como peso inicial del filtro en
de agua miligramos.
. Armar el sistema de filtracion (bomba de vacio, kitasato y

embudo de polifenilsulfona con iman).

6 ‘Colocar el filtro en el sistema.
7 Medir y anotar el volumen requerido en una probeta.
Especialista en A TR X
8 andlisis de calidad Encender el sistema de vacio y filtrar |la muestra.
de agua




ol La
o . | in

ALTOrICiaC A fRars a el Mane
; Sustentabledela Cuencay
' del Lago de Amatitlan

."’ c‘(
o - %!
L »

<,
041' M'\'

Pues’tb Funciénal Descnpclén tareaiacuwdad

Si son aguas naturales o de otra procedencna con baja carga contammante se recomlenda ﬁItrar
200 ml. Si son aguas con alta carga contaminante se recomienda utilizar 100, 50 o 25 ml segtn
sea el caso.
Cuidado. No saturar el filtro con la muestra.
Colocar embudo con el filtro de la muestra en otro kitasato
(identificar como kitasato de lavado) y hacer pasar por el filtro
9 de la muestra 30 ml de agua desmineralizada en porciones de
10 ml. Esto se realiza para eliminar del filtro los sélidos que no
son suspendidos.
Especialistaen  Colocar el filtro tomandolo con la pinza en el vidrio de reloj. Con

10 analisis de calidad el horno precalentado a 103 - 105 °C introducir los filtros
de agua durante 1 hora.

‘ Retirar los filtros con una pinza e introducirlos a la desecadora,

1 de manera que se enfrien y lleguen a temperatura ambiente,

sin ganar peso por la humedad ambiental. :
Pesar el filtro a temperatura ambiente y anotar el resultado en
mg.

12

H. Cntenos o Requusrtos para la aprobaclon o rechazo:

Fiin ‘-‘39'.' al _f ' Descripclén tarealaCtmdad

Para la aprobacuon de los resultados se reqmere Ia venf cacsén
de la calibracién de la balanza y el correcto funcionamiento del

aféus&?:ﬁgsé:;;ld horno y el desecador.
de agua Para el rechazo de los resultados se identifica la incorrecta

toma de muestras, asi como el almacenaje prolongado de las
mismas (mayor a 7 dias).

I Reporte de resultados, dimensnonales formato donde se reporia
Paso ;

Puesto Funclonal e Descnpcrén tarealactivudad

‘_Nam ero

Para el célculo de la concentracaén de séhdos suspendldos
totales se debe utilizar la siguiente formula:

Especialistaen  SST en mg/L = {(Pf = Pi) * 1000
1 analisis de calidad
de agua Donde:
Pf. Peso del filtro con la muestra, expresado en mg.
Pi: Peso del filtro sin la muestra, expresado en mg.
V: Volumen de la muestra filtrada, expresado en mL
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9.21.5. DETERMINACION DE SOLIDOS SEDIMENTABLES EN
MUESTRAS ACUOSAS

. Objetivo
Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el analisis de solidos
sedimentables por medio de conos Imhoff en aguas naturales y residuales.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la determinacioén de sélidos sedimentables en muestras
acuosas

. Método de analisis
Determinacién de sdlidos sedimentables, 2540 F. Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater (23 Ed.), 2017.

. Documentos Relacionados
D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Andlisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA

. Material y Equipo
E.1. Materiales
E.1.1. Papel absorbente.
E.1.2. Pizetas con agua suprapura.
E.1.3. Recipientes plasticos para descarte del agua.
E.1.4. Varilla de agitacion o pipeta de vidro
E.2. Equipos
E.2.1. Cono Inhoff graduado de 1 L de capacidad
E.2.2. Cronometro
E.2.3. Gradilla para cono imhoff.
E.3. Equipo de proteccion personal
E.3.1. Bata
E.3.2. Guantes de nitrilo.
E.3.3. Lentes de proteccidn.

. Condiciones ambientales requeridas
Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio debe de alcanzar la temperatura
ambiente.
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G. Procedimiento

G.1. Procedimiento para determinacién de solidos sedimentables.

gatn: Puesto Funcnonal - Descnpcnén tarealactwudad
,,Numero ¥ :
1 : Homogemzar la muestra por medlo de agitacion.
2" Verter en cono Imhoff 1000 ml de la muestra homogenizada.
3 Dejar sedimentar durante 45 minutos.
" Especialista en ' A los 45 minutos raspar las paredes del cono con una varilla de
4 andlisis de calidad agitacién o con una pipeta de vidrio para desprender las
de agua particulas adheridas.
5 - Dejar sedimentar 15 minutos mas.

' Leer el volumen del sedimento a escala a los 60 ‘minutos de
iniciado el ensayo.

H. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
- Paso

Puesto Functonal : _ Descripciﬁfyn tarealactividéd

. af;i?:gsé;;n g Los resultados se expresan en ml de solidos sedimentables
| Iée agua  Sobret litro de muestra a los 60 minutos.
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9.2.1.6. DETERMINACION DE FOSFORO Y NITROGENO -METODO
VALDERRAMA-
. Objetivo

Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo la digestién de aguas
naturales, potables y residuales, por medio de la oxidacién con persulfato de
potasio, para el posterior andlisis de nitrégeno y fosforo totales.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la digestion de muestras acuosas que desean someterse
a un posterior analisis de nitrégeno y fésforo totales.

. Método de analisis

C.1. The simultaneous analysis or total nitrogen a total phosphorus in natural
waters. Valderrama J. C., 1981. De la obra original en inglés.

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria

D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Analisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA

D.3. POE-AMSA-03-007 Determinacion de ortofosfatos en muestras acuosas

D.4. POE-AMSA-03-008 Determinacion de nitrégeno de nitrato en muestras
acuosas

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:

E.1.1. Acido bérico

E.1.2. Agua suprapura

E.1.3. Hidroxido de sodio en perlas

E.1.4. Persulfato de potasio (libre de nitrégeno).
E.2. Materiales

E.2.1. Beaker de 250 y 500 ml de capacidad

E.2.2. Gradilla

E.2.3. Pipetas automaticas de 10y 5 ml

E.2.4. Puntas de pipetas automaticas

E.2.5. Tubos de tapa rosca de 16 x 100 mm
E.3. Equipos

E.3.1. Termorreactor ajustable a temperatura y tiempo de reaccion
E.4. Equipo de proteccion personal

E.4.1. Bata

E.4.2. Guantes de nitrilo.

E.4.3. Lentes de proteccién.
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F. Condiciones ambientales requeridas.
F.1. Una vez finalizada la reaccion en el termorreactor los tubos deben de estar
a temperatura ambiente para ser analizados.
F.2. Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio esta debe de alcanzar la
temperatura ambiente.

G. Procedimiento

G.1. Preparaciones preliminares

G.1.1. nggaracidn del NaOH 1 M.
Puesto Funcnonal . Descripci6n tarea/actividad

Paso.

Z'Z'Nume o

Para preparar 250 ml de reactivo Oxidante: Disolver 3.5 g de

! ‘ Es‘p 2 e €N NaOHen 87.5 ml de agua suprapura.
. analisis de calidad PR 4 Tt :
2 de agua Para preparar 100 ml de reactivo Oxidante: Disolver 1.4 ml de

NaOH en 35 ml de agua suprapura.

G.1.2. Precalentar el Termorreactor.

. Paso. 'Puesto Functonal e g D?SCﬂpcién tarealactividad

'_‘.Numero

Especuahsta en
1 analisis de calidad
deagua

Configurar el termorreactor para que precaliente a una
temperatura de 120 °C.

G.1.3. Pre@rac:dn de reactivo Oxldante (Valderrama)

rﬂ,‘ Puesto Funcmnal 3 ', Descnpclén tarealactnvudad

Para preparar 250 ml de reactivo Oxndante Pesar 12.5 g de
1 K2S208 y 7.5 g de acido bérico y disolver en 87.5 ml de NaOH
1M, aforar hasta 250 ml con agua suprapura

Especialista en
2 analisis de calidad
de agua

Para preparar 100 ml de reactivo Oxidante: Pesar 5 g de
K25208 y 3 g de acido borico y disolver en 35 ml de NaOH 1M,
aforar hasta 100 ml con agua suprapura.

3 Se almacena en un frasco &mbar (reactivo fotosensible) y a
temperatura ambiente. El reactivo es estable de 6 a 8 meses.
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G.2. Verificacion preliminar

Descﬂpclon tareafactlwdad,

Se debe de veruﬁcar el correcto funcuonamnento del

termorreactor.

Se debe verificar que los tubos no estén astillados o rajados de

la boquilla (descartarlos).

Los tubos no deben de tener fugas entre |la boquilla y el tapon,

ya que la temperatura y presion dentro de tubo son altas y

puede existir perdida de muestra durante la digestion
(descartar estos tubos y tapones).

Dependiendo del aspecto visual de la muestra (carga
organica, matriz y procedencia de la muestra) se debe de
seleccionar una dilucion adecuada por las siguientes
recomendaciones:

« El reactivo de Valderrama debe de quedar en exceso.

« Eltubo de digestion final debe de quedar con un aspecto
cristalino, esto elimina el factor de interferencia por
turbidez de la muestra.

» La lectura debe de quedar en el centro de la curva (no
debe de exceder el 80 % de la curva de calibracion).

Especialista en
analisis de calidad
de agua

G.3. Procedimiento para la digestién de las muestras con alta carga contaminante.

e ilet véli ra Ies rios tnutrlos
de la cuenca del lago de Amatitlan, entradas o salidas de

1 plantas de tratamiento, descargas de aguas residuales de tipo
ordinario y especial.

: Marcar los tubos colocando el correlativo o niimero de muestra
de AMSA y anotando el factor de dilucién seleccionado.

3 Especislistn an Hompgenizar la muestra que se encuentra a temperatura

SRR e L
En un tubo de vidrio con taparosca de 16 x 100 mm agregar 1.0
de agua : :

4 ml de la muestra sin tratamiento (como se encuentra en el
recipiente de colecta de muestra).

5 Agregar 9.0 ml de agua desmineralizada.

6 Agregar 2.0 ml de la solucion del reactivo de Valderrama.
Tapar firmemente el tubo y homogenizar (revisar el estado de

7 los tapones, no utilizar si estan desgastados del sello interior o

tienen un anillo de desgaste en la parte de afuera).
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1

Especnahsta en Precalentar eI termorreactor a 120 °C y colorar los tubos dentro
analisis de calidad del mismo por una hora (Se puede programar en el equipo).

9 de agua Finalizado el tiempo, sacar del termorreactor y dejar enfriar.
Se recomienda realizar 3 tubos de cada muestra. 1. Para analisis de fosforo total. 2. Para
analisis de nitrogeno total y el 3. Para resguardo si se desea repetir alguna prueba.

Especialista en
11 analisis de calidad
de agua

Refrigerar. El digerido es estable por un mes, después de ese
tiempo no se recomienda su anélisis.

G 4 Procedlm:ento para Ia d|gest|on de las muestras sin carga contaminante.
Descripcion tarea!actw

Este procedlmlento es aphcable para rios, lagos lagunas aguas para uso potable aguas de
nacimiento o aguas de subterraneas. También se puede usar para el andlisis de la laguna de
Calderas.

i :

Marcar los tubos colocando el correlativo o nimero de muestra

C de AMSA y anotando el factor de dilucién seleccionado.

Homogenizar la muestra que se encuentra a temperatura
ambiente.

En un tubo de vidrio borosilicado con taparosca de 16 x 100
3 mm agregar 10.0 ml de la muestra sin tratamiento (como se
encuentra en el recipiente de colecta de muestra).

4 Agregar 2.0 ml de la solucién del reactivo de Valderrama.

Tapar firmemente el tubo y homogenizar (revisar el estado de
los tapones, no utilizar si estan desgastados del sello interior o
tienen un anillo de desgaste en la parte de afuera).

Especialista en
analisis de calidad

de agua :
6 Precalentar el termorreactor a 120 °C y colorar los tubos dentro
del mismo por una hora
7 Finalizado el tlempo sacar del termorreactor y dejar enfriar.

Se recomienda realizar 6 tubos de cada muestra. Dos para
analisis de fosforo total, otros dos para andlisis de
nitrégeno total y los restantes para resguardo si se desea
repetir alguna prueba.

Refrigerar. El digerido es estable por un mes, después de ese
tiempo no se recomienda su analisis.




(3]

@oolu,,‘ .

@
<&
s W
o

@
Cay

- v
i

. | Autoridad para el Mangjo
” Sustentable de la Cuencay
'del Lago de Amatitlan

G.5. Procedimiento para la digestién de las muestras del lago de Amatitian.

Especialista en
analisis de calidad
de agua

Especialista en
analisis de calidad
de agua

de AMSA y anotando el factor de dilucion seleccionado.

Homogenizar la muestra que se encuentra a temperatura
ambiente.

En un tubo de vidrio borosilicado con taparosca de 16 x 100
mm agregar 10.0 ml de la muestra sin tratamiento (como se
encuentra en el recipiente de colecta de muestra).

Agregar 2.0 ml de la solucién del reactivo de Valderrama.

Tapar firmemente el tubo y homogenizar (revisar el estado de
los tapones, no utilizar si estan desgastados del sello interior o
tienen un anillo de desgaste en la parte de afuera).

Precalentar el termorreactor a 120 °C y colorar los tubos dentro
del mismo por una hora.

Finalizado el tiempo, sacar del termorreactor y dejar enfriar.

Se recomienda realizar 3 tubos de cada muestra. Dos para
analisis de fosforo total, otros dos para analisis de
nitrégeno total y los restantes para resguardo si se desea
repetir alguna prueba.

Refrigerar. El digerido es estable por un mes, después de ese
tiempo no se recomienda su analisis.

Descnpclén taie",a;l_a, t vidad

Los tubos deben de quedar de un aspecto cristalino después
de la digestion. Al realizar esto se elimina la interferencia por
turbidez que puede generar la muestra.

Las diluciones o cantidad de muestras que se indican para
trabajar las digestiones dependen de la cantidad de materia
organica presente, el origen de la muestra, la matriz. Si la
muestra no aplica en ninguna recomendacion realizada se
procedera a realizar diluciones por medio de la experiencia del
analista.

Marcar los tubos colocando el correlativo o numero de muestra
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analisis de calidad
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R Reporte de resultados dlmenswnales, formato donde se reporta

Sustentable delaCuencay
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Descripcnén mrealactividad

Se procedera con las mstruccuones de ortofosfatos para eI
analisis de fosforo total o las instrucciones de nitrégeno de
nitrato para el andlisis de nitrégeno total.

Se debe de colocar el factor de dilucién del tubo de
digestion en el resultado de cada anélisis (se coloca el factor
de dilucién en el equipo de medicion en la corrida de muestras
de fosforo y nitrégeno correspondiente).
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9.21.7. DETERMINACION DE ORTOFOSFATOS EN MUESTRAS
ACUOSAS

. Objetivo

Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo la determinacion de
ortofosfatos en aguas naturales, potables y residuales, por medio del método del
acido ascérbico.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sdlidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la determinacion en muestras después de la filtracion para
obtener el color verdadero y la matriz para determinacion de nutrientes.

. Método de analisis

C.1. Determinacion ortofosfatos por el método del acido ascérbico, 4500-P E.
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater (23 Ed.),
2017.

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Andlisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1.1. Acido ascérbico grado analitico
E.1.1.2. Acido sulftirico concentrado
E.1.1.3. Agua suprapura
E.1.1.4. Molibdato de amonio
E.1.1.5. Tartarato de antimonil potasio
E.1.1.6. Fosfato dihidrégeno potasio anhidro
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Fosfato de potasio a una concentracion de 50 ppm.
E.3. Materiales
E.3.1. Balones de borosilicato de 250, 100, 50 y 25 ml.
E.3.2. Beaker de borosilicato de 25 y 100 ml de capacidad.
E.3.3. Celdas de vidrio o cuarzo, o sistema sipper.
E.3.4. Gradillas.
E.3.5. Papel absorbente.
E.3.6. Papel limpialentes.
E.3.7. Pipetas autométicas de 10 ml, 5 ml y 1000 pl de capacidad.
E.3.8. Puntas de pipetas de 10 ml, 5 ml y 100 pl de capacidad.
E.3.9. Soporte de pipetas automaticas.
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E.3.10. Tapones para |los balones
E.4. Equipos

E.4.1. Espectrofotometro o Fotometro
E.5. Equipo de proteccién personal

E.5.1. Bata

E.5.2. Guantes de nitrilo.

E.5.3. Lentes de proteccion.

F. Condiciones ambientales requeridas.
Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio esta debe de alcanzar la
temperatura ambiente.

G. Procedimiento

G.1. Preparaciones preliminares

G 1. 1 Solucuén stock de fosforo de onofosfatos

Descripcién tarealactmdad

Colocar en un beaker de 100.0 mI de capacudad 10 0 g de
dihidrogeno fosfato de potasio y secar en un horno a 105°C por

: una hora para eliminar las moléculas de agua que puedan
interferir en relacion al peso del compuesto.

2 Dejar enfriar en una desecadora que contenga SILICA GEL
CON INDICADOR DE HUMEDAD por una hora.

3 Para un balén de 250 mL de capacidad.
Sacar el compuesto y rapldamente pesar (para evitar que tome

4 N humedad del ambiente), 0.0549 g. de dihidrogeno fosfato de

Especialistaen ¢4, en |a balanza analitica.
5 analisis de calidad  pygover con agua y trasvasar al balén de 250.0 ml de
de agua capacidad.
8 Lavar el recipiente para evitar pérdidas del compuesto y

agregar dicha agua al balon.
7 Aforar a 250.0 mL y refrigerar.
Esta solucién contiene por 1.0 mL (50 ug de POs-P) lo que

8 equivale a 50.0 ppm de esta solucién.
Para los puntos bajos de la curva de calibracion y el control de
9 la prueba de fosfatos se necesita una solucién de 0.50 ppm.

Esta se realiza con una dilucién 1:100 de la solucion madre de
50.0 ppm en un balén de 100.0 ml de capacidad.
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G.1.2. Acido Sulfarico (H2§4) 5N:

Puesto Funcional '  Descripcion tareafactividad

Especialista en
1 analisis de calidad
de agua

Diluir 70 ml de H2S04 concentrado en 500 ml de agua destilada.
Recuerde no darle de beber al acido.

G.1.3. Solucién de Tamato de antimonil potasio:

',’?‘” Puesto Funcional - Descnpctén tarea!actividad
Numero i 5

Disolver 0. 27439 K(SbO)CsH4Os. ‘AHZO en 100 mi de agua

E.s .' X G .e n destilada, después de realizar el reactivo se tiene que
1 analisis de calidad :
de agua refrigerar. La solucién es estable por no mas de un mes en

i ref;igg;acién. _

G.1.4. Solucién de Mohbdato de Amonio:

Puesto Funcional Descripcion tarealactivndad '
Especialista en
1 analisis de calidad Disolver 10 g (NH4)sMo7024.4H20 en 250 ml de agua destilada.
de agua

G.1.5. Acido Ascorbico 0.1M:

Paso St ' ) R S
Mo Puesto Funcional DS Descr:pcfén tarealactividad
Especialista en
1 andlisis de calidad

de agua

Disolver 1.76g de acido ascorbico en 100 ml de agua destilada.
La solucién es estable por no mas de 1 semana a 4°C.

G.1.6. Reactivo color:

Puééto Funcional Descrlpclén tarealactmdad

Mezclar los reactivos preparados antenormente los cuales
deben encontrarse a temperatura ambiente. Al agregar cada
Especialistaen  reactivo se deben de mezclar, si se forma turbiedad, mezclar y

1 andlisis de calidad dejar reposar por unos minutos hasta que la turbiedad
de agua desaparezca. El reactivo de color es estable por no mas de
4 horas. Mezclar en el orden especifico y en las proporciones

mostradas a continuacion.
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Tabla 1. Volumenes de reactivos a adicionar en el orden especifico para cierto
numero de muestras.

Numero de muestras
e S s
Reactivo l 4

16 if8 - T10 " 112" a2 ol16 118

Cant:dad en m! para formar el reactivo de color

'3 60 5
"-10 80 15

6 72 96 12 15 18 192 2160 30
ascorbico

G.2. Verificacion preliminar

G 2. 1 Construcmon de curva de cahbracron

Descrlpcién taraalactmdad

Estase trabaja para los rangos defosforo de onofosfato para V

1
muestras acuosas con baja y alta carga contaminante.
Especialistaen  Se preparan 7 estandares segln la tabla 2 y el blanco de
2 andlisis de calidad referencia que utiliza el equipo Analitk Jena es agua
de agua suprapura.
3 Si se utiliza una cubeta, se recomienda usar la misma cubeta

para trabajar ya que puede existir error analitico.

Tabla 2. Curva de calibracion
Patréon * Volumen de Volumen de Concentracién Absorbancia

patrén 50 patron 0.50 en mg/L CH T EGER

‘ ppm (pL)* ppm (pL)*

1 e e 100000 100000
2., L2 1100 1 0.0020 10.0033
3 — 1000 10.0200 10.0141
4 100 = 10.2000 10.1374
&R 0000 T fo28se

6 300 s | 0.6000 1 0.4307

7 | 400 — 1 0.8000 1 0.5729

8 500 e M- ~11.0000 ~ 0.7200

* para balones graduados de 25.0 ml de capacidad.

a depende del equipo espectrofotométrico
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Figura 1. Ejemplo de curva de calibracién con el equipo Analytik Jena Specord
Plus 50.

0.7000 .
0.5000
0.4000
03000
0.2000
0.1000
0.0000

00000 01000 02000 03000 04000 05000 06000 07000 08000 09000 1.0000 ppm

Parametros
Designacion
Operador.
Drsposiivo SPECORD 50 PLUS - 233H1610C
Archevo C\_\ 8 curva ortafostatos fosforo total 19.cl
Modelo de Regresidn y=A+B%
Modeio de Calibracion Valor medido M(x1}
N® de Patrones: 8
Longitud de onda 1 B8O
Paso de Juz de la cubeta [cm] 1
Umidades de Concentracion ppm
Unidades de Ordenada A
Coeficientes y=A+B™ a=-00011
b=07191
¢ =0.0000
Calidad de i3 regresion (R? auste) 0.9989
Estadisticas 1 Senes de mecida

G 35 Deterrmnacuon de fosforo de ortofosfato

Puesto Func’onal

Agregar 4 ml del reactivo color en un balon volumétrico de
borosilicaro de 25ml.

Se prepara un control de concentracién 0.0200 mg/l (Ver Tabla
2, para la preparacion del control).

E§P§dalista €N Se adiciona a cada bal6n cantidad de muestra de acuerdo al
3 analisis de calidad  ¢yerpo de agua analizado y se afora con agua superpura a 25
de agua mi (ver en el Anexo 1, la cantidad de muestra sugerida de

acuerdo con el cuerpo de agua a evaluar).

Esperar 10 minutos (tiempo de reaccion) y no mas de 30
minutos para leer la muestra.

5 Leer en espectrofotometro a longitud de onda de 880 nm.
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H. Cntenos 0 Requus:tos para la aprobacléno rechazo

Descnpcnén tarealactividad

Para la aprobacuén de los resultados se necesuta Ia correcta

1 calibracion mensual de la prueba con un valor del coeficiente
de correlacion R? de 0.9900 o mayor.

Especialistaen  Verificar el estado del control y los reactivos. Estos deben de

2 andlisis de calidad cumplir con los tiempos de caducidad establecidos de acuerdo
de agua a las metodologias estandarizadas utilizadas.
Utilizacién de las reglas de para la correcta verificacién de los
3 resultados de los controles utilizados en cada corrida de
muestras.

e Reporte de resultados, dimensnonales formato donde se reporta
_}',-{"""Paso . :
Namero

Puesto Funclonal o Descnpcnén tarealactwidad

Se debe de tener en cuenta el factor de dllucwn antes de
analizar las muestras en el espectrofotémetro y el resultado
final para cualquiera de los andlisis es reportado concentracion
~(mglL).

Especialista en
1 analisis de calidad
de agua
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9.2.1.8. DETERMINACION DE NITROGENO TOTAL EN MUESTRAS
ACUOSAS
. Objetivo

Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el analisis de nitrégeno total
en aguas naturales y residuales.

. Responsabilidad y autoridad
B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
B.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la determinacion de nitrégeno total en muestras acuosas.

. Método de analisis
Método anélogo a Miiller & Weidemann, 1955.

Documentos Relacionados
D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Andlisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA

Material y Equipo
E.1. Reactivos:
E.1.1. Salicilato de sodio
E.1.2. Acido sulfurico concentrado
E.1.3. Tartrato de sodio y potasio
E.1.4. hidréxido de sodio en lentejas
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Nitrato de potasio a una concentracion de 100 ppm
E.3. Materiales
E.3.1. Pizetas con agua suprapura.
E.3.2. Recipientes plasticos para descarte del agua.
E.3.3. Varilla de agitacion o pipeta de vidrio
E.3.4. Beaker de vidrio de 250 ml
E.3.5. Balanza analitica de 4 decimales
E.3.6. Balones de 25y 100 mi
E.3.7. Espatulas tipo cuchara
E.3.8. Pipetas automaticas de 1 a5 mly 1 a 10 ml con sus respectivas puntas.
E.4. Equipos
E.4.1. Espectro fotdmetro de rango visible
E.4.2. Celdas de cuarzo de 1 cm de paso de luz.
E.4.3. Papel grado limpialentes
E.5. Equipo de proteccién personal
E.5.1. Bata
E.5.2. Guantes de nitrilo.
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E.5.3. Lentes de proteccnon.

F. Condiciones ambientales requeridas
Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio debe de alcanzar la temperatura
ambiente.

G. Procedimiento

G.1. Preparaciones preliminares:

G.1. 1 Preparacuon de Ia soluc:on stock de mtratos

Especialista en
andlisis de calidad
de agua

Descnpctén tarealactwidad

Colocar en un beaker de 100.0 ml de capacudad 10 0 g de
nitrato de potasio y secar en un horno a 105°C por una hora
para eliminar las moléculas de agua que puedan interferir en
relacion con el peso del compuesto.

Dejar enfriar en una desecadora que contenga SILICA GEL
CON INDICADOR DE HUMEDAD por una hora.

Para un bal6n de 100.0 mL de capacidad.

Sacar el compuesto y rapidamente pesar (para evitar que tome
humedad del ambiente), 0.0722 g. de nitrato de potasio en la
balanza analitica.

Disolver con agua y trasvasar al balén de 100.0 ml de
capacidad.

Lavar el recipiente para evitar pérdidas del compuesto y
agregar dicha agua al balén.

Aforar a 100.0 mL y refrigerar.

 Esta solucién contiene 0.1 mg/mL N-NOs lo que equivale a
100.0 ppm de esta solucion. Esta es la solucion de trabajo.
Para los puntos bajos de la curva de calibracién se necesita
una solucion de trabajo de 1.0 ppm. Esta se realiza con una
dilucién 1:100 de la solucién madre de 100.0 ppm en un balén
de 100.0 ml de capacidad.

‘Nota: La solucion es estable por un mes.

Numero
1
2
3

G.1.2. Preparacmn de solucuon de salnalato de sodio

Puesto Funmonal

Especnahstaen
analisis de calidad
de agua

Descnpcién tarealactivndad

Enun recnpxente pesar 0. 1250 g de sallcslato de SOdIO
Disolver y agregar a un balén de 25.0 ml de capacidad.
Lavar el recipiente y aforar el balén con esta agua de lavado.

SE DEBE DE PREPARAR CADA VEZ QUE SE REALICE LA PRUEBA.
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G.1.3. Preparacu‘)n de reactlvo oxidante

N’;zxs:ro Puesto Funcional Descnpclon taraa!actividad |
Agregar en un beaker de 100.0 ml de capamdad 60.0 ml de
agua desmineralizada.
Pesar y agregar 30.0 g de hidroxido de sodio en lentejas. Agitar
2 hasta disolver las lentejas. CUIDADO EL RECIPIENTE SE
CALIENTA.
Esperar que se enfrie la solucién de hidréxido de sodio.
Pesar y agregar 5.0 g de tartrato de sodio y potasio 4.H20
Disolver el tartrato por aparte en otro recipiente. Y mezclar las
dos soluciones (solucion de tartrato y solucién de hidroxido).
Agitar hasta la disolucion de este y agregar por porciones a un
balon de 100.0 ml de capacidad. Aforar.
7 Agitar para homogenizar la solucion.
Trasvasar a un frasco ambar. Puede mantenerse viable hasta
1 mes. Refrigerar.

Especialista en
analisis de calidad
5 de agua

G.2. Verificacion preliminar:

G.2A1. Construocnon de la curva de cahbrac:on

~ Paso

--N;fﬂ, & Puesto Funcsonal "f ‘ Descrupclbn tarea!actividad

Esta se trabaja para los rangos de nitratos para muestras

1 Especiallsta en
RiE ; acuosas con baja y alta carga contaminante.
analisis de calidad
2 de agua Se preparan 7 estandares y el blanco de referencia que utiliza

el equipo Analmk Jena es agua suprapura.

» Tabla 2. Curva de calibraciéon
Patrén  Volumende Volumende patron  Concentracion  Absorbancia

. patrén 100.0 1.0 ppm (pL)* en mg/L esperadaa
ppm (uL)* - ST S
1 e e 0.0000 0.0000

2 S22 1000 ' 0.0010 0.0033

3 50 i 0.0500 0.0141

4 200 = 0.2000 ' 0.1374

5 400 i 0.4000 0.2859

5 600 B ’ 0.6000 0.4307

7 800 —— 0.8000 0.5729

8 1000 : e 1.0000 0.7200

para balones graduados de 100.0 ml de capacidad.
a depende del equipo espectrofotométrico
La curva de la calibracién se hace pasar por el cero.
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Ejemplo de curva de calibracion con el equipo Analytik Jena Specord Plus 50.

e Y VI U SN I S s, consansi SRR LR TR U LY e ;
V:Paubnc ; : H - g g 3 ¢ - ;
00000 01000 02000 03000 04000 05000 06000 07000 08000 09000 1.0000 ppm

Pardmetros
Desgnacion
Operador.
Dispostivo SPECORD 50 PLUS - 223H1810C
Archivo CilUsers. \191128 Naratos Nirogeno total 19.cf
Modelo de Regreson y=A+B%
Modelo de Cabbracion Valor medido M(x1)
N de Patrones 8
Longitud de onda 1 420
Paso de luz de la cubeta: [cmj 1
Unidades de Concentracion ppm
Unidades de Ordenada A
Coeficientes y=A+B'x a=00077
b=08174
¢ = 0.0000
Calidad de la regresion (R? ajuste) 0.9979
Estadisticas 1 Senes de medwda

G.3. Procedimiento para determinacion de nitrégeno total en muestras acuosas.

| Déscripc}én tarealacti\)id:qd

E una rcelan Iimpiagregar l totaidad del tubo que

1 contiene la digestién con persulfato anélogo al método de
Valderrama.

5 Realizar un lavado al tubo con 5.0 ml de agua suprapura y

At agregar a la porcelana.
E’s.p§caallsta .e e Hacer un lavado interno a los tapones del tubo y de igual forma
3 analisis de calidad
de agua agregar esta agua de lavado :_-{Ia porcela.ng. :

4 Agregar 1.0 ml de la solucién de salicilato de sodio a la
porcelana.
Calentar en una plancha a una temperatura que no sobrepase

8 los 85 °C. La plancha se debe de colocar a una temperatura de

230 °C para alcanzar la temperatura anterior.
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Especialista en
analisis de calidad
de agua
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; H Reporte de resultados,

2 Especialista en
andlisis de calidad
de agua
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caliente) se debe de agregar 1.0 ml de &cido sulfurico
concentrado (95-97 %) y rotar la porcelana a manera que cubra
toda la superficie interna inferior de la porcelana.

Esperar a que se enfrie el acido.

Agregar aproximadamente 50.0 ml de agua desmineralizada
(se puede utilizar una pizeta).

Agregar 10.0 ml del reactivo oxidante. Va a revelar un color
amarillo que evidencia la formacion del complejo p-
nitrosalicilato.

El contenido de la porcelana se debe de agregar a un balén
aforado de 100.0 ml de capacidad.

Se debe de lavar la porcelana para recolectar las trazas de
color que hayan quedado en la misma y con esta misma agua
de lavado de afora el balén. Lavado con agua desmineralizada.
El balon se termina de aforar con agua desmineralizada.
Agitar para homogenizar los compuestos.

ANOTAR EL FACTOR DE DILUCION DE CADA BALON
Esta prueba se debe de leer en un espectrofotometro en una
curva de calibracion previamente realizada a una longitud de
onda de 420 nm.

Se debe de leer inmediatamente después de su realizacion, el
color es estable por una hora.

dlmensmnales formato donde se reporta A

Los resultados se expresan en mg/mi.

Se deben de anotar los dos factores y multiplicarlos entre si. El
primer factor es el del tubo de la digestién con el reactivo de
Valderrama y el segundo factor es el del balén, que en este
caso, es de 100.0 ml.

Se debe de anotar el factor anterior en el equipo
espectrofotometro en el apartado de factor para que se pueda
reportar el resultado correcto.

Cuando Ia muestra se haya seczdoen su totalldad (y aun en
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9.2.1.9. DETERMINACION DE NITRATOS EN MUESTRAS ACUOSAS

. Objetivo

Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el analisis de nitratos en
aguas naturales, subterraneas y residuales.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la determinacion de nitratos en muestras acuosas.

. Método de analisis

Método analogo a Miiller & Weidemann, 1955.

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Anélisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1. Salicilato de sodio
E.1.2. Acido sulfurico concentrado
E.1.3. Tartrato de sodio y potasio
E.1.4. hidréxido de sodio en lentejas
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Nitrato de potasio a una concentracion de 100 ppm
E.3. Materiales
E.3.1. Pizetas con agua suprapura.
E.3.2. Recipientes plasticos para descarte del agua.
E.3.3. Varilla de agitacion o pipeta de vidrio
E.3.4. Beaker de vidrio de 250 ml
E.3.5. Balanza analitica de 4 decimales
E.3.6. Balones de 25y 100 ml
E.3.7. Espatulas tipo cuchara
E.3.8. Bandejas de plastico pequefias para pesar reactivos
E.3.9. Pipetas automaticas de 1a 5 mly 1 a 10 ml con sus respectivas puntas.
E.4. Equipos
E.4.1. Espectro fotémetro de rango visible
E.4.2. Celdas de cuarzo de 1 cm de paso de luz.
E.4.3. Papel grado limpialentes
E.5. Equipo de proteccidn personal
E.5.1. Bata
E.5.2. Guantes de nitrilo.
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E.5.3. Lentes de proteccién.
F. Condiciones ambientales requeridas
Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio debe de alcanzar la temperatura

ambiente.

G. Procedimiento

G.1. Preparaciones preliminares:

G.1.1. Preparacion de la solucion stock de nitratos

Colocar en un eaker d 100.0 ml capadad 10.0 g.
nitrato de potasio y secar en un horno a 105°C por una hora

! para eliminar las moléculas de agua que puedan interferir en
relacién con el peso del compuesto.

2 Dejar enfriar en una desecadora que contenga SILICA GEL
CON INDICADOR DE HUMEDAD por una hora.

3 Para un balén de 100.0 mL de capacidad.
Sacar el compuesto y rapidamente pesar (para evitar que tome

4 humedad del ambiente), 0.0722 g. de nitrato de potasio en la

Especialistaen  balanza analitica.
5 analisis de calidad Disolver con agua y trasvasar al balon de 100.0 ml de
de agua capacidad.
6 Lavar el recipiente para evitar pérdidas del compuesto y

agregar dicha agua al balén.
7 Aforar a 100.0 mL y refrigerar.
Esta solucion contiene 0.1 mg/mL N-NOs lo que equivale a

8 100.0 ppm de esta solucién. Esta es la solucion de trabajo.
Para los puntos bajos de la curva de calibracion se necesita
9 una solucién de trabajo de 1.0 ppm. Esta se realiza con una

dilucion 1:100 de la solucion madre de 100.0 ppm en un balén
de 100.0 ml de capacidad.
Nota: La solucién es estable por un mes.

G 1.2, Preparacuon de soluaon de salicilato de sodio
| ciona bescnpmén tareatactiwdad

1 A Espalist en En un recaplente pesar 0 1250 g de sahculato de soduo

2 analls(;: :Z::hdad Disolver y agregar a un balén de 25.0 ml de capacidad.
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' Puesto Funciona! f Descripcion tarealactividad
Especialista en
3 andlisis de calidad Lavar el recipiente y aforar el balén con esta agua de lavado.
de agua

SE DEBE DE PREPARAR CADA VEZ QUE SE REALICE LA PRUEBA.

GA1.3. Preparac:on del reactivo oxidante

: Puesto Funcional o Descnpc:én tarea.'actwudad

- Agregar en un beaker de 100.0 ml de capacidad, 60.0 ml de
agua desmineralizada

Pesar y agregar 30 0g de hIdI'OXIdO de SOdIO en Ientejas Agltar
2 hasta disolver las lentejas. CUIDADO EL RECIPIENTE SE
- CALIENTA.

- Esperar que se enfrie la solucion de hidroxido de sodio.

Especialista en
4H
Jirr Pesary agregar 5.0 g de tartrato de sodio y potasio 4.H20
de agua Disolver el tartrato por aparte en otro recuplente Y mezclar las

dos soluciones (solucnén de tartrato y soluuon de hidréxido).

6 Agitar hasta la disolucion de este y agregar por porciones a un
balén de 100.0 ml de capacidad. Aforar.

7 | Agntar para homogemzar la solucién.

‘Trasvasar a un frasco ambar. Puede mantenerse viable hasta
1 mes. Refrigerar.

G.2. Verificacion preliminar:

G.2.1. Construccion de |la curva de calibracion
;Paso‘_
‘Namero

Puesto Funcnonal Descripclén taréalactividad

Esta se trabaja para los rangos de mtratos para muestras

1 Especialista en
~acuo baja y alta a cont :
e Sl s con Ay Ca o coanan e
2 de agua Se preparan 7 estandares y el blanco de referencia que utiliza

el equipo Analitik Jena es agua suprapura.

A EE B N I BN N B R R B B BT B E E O B .
o
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Y = Tabla 2.Curva de calibracién »
~ Volumende~  Volumende patron  Concentracién  Absorbanci

esperada o

patroén 100 1.0 ppm (pL)* enmg/l

SRR o 70,0000 0.0000

1

2 S 1000 0.0010 0.0033
3 50 s 0.0500 0.0141
4 200 = 0.2000 0.1374
5 400 o 0.4000 0.2859
6 600 . 0.6000 0.4307
7 800 LR 0.8000 0.5729
8 1000 S 1.0000 0.7200

* para balones graduados de 100.0 ml de capacidad.
a depende del equipo espectrofotométrico

La curva de la calibracion se hace pasar por el cero.

Ejemplo de curva de calibracién con el equipo Analytik Jena Specord Plus 50.

0.7500
0.5000

0.2500

0.0000

00000 01000 02000 03000 04000 05000 06000 07000 08000 09000 10000 —ppm

Parametros
Desgnacion
Operador
Dispositivo SPECORD 50 PLUS - 233H1610C
Archvo C:Wsers . 1191128 Nitratos Nitrogeno total 19.cf
Madelo de Regresion y=A+B%
Modelo de Cakbracion Valor medido M(x1)
N° de Patrones: 8
Longttud de onda 1 420
Paso de luz de la cubeta: [cm] 1
Urvdades de Concentracion ppm
Unicdades de Ordenada A
Coeficientes y=A+B' a=00077
b=08174
¢ = 0.0000
Catidad de la regresion (R? ajuste) 09979
Estadisiticas 1 Senes de medida
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G.3. Procedimiento para determinacién de nitratos en agua.

10
1

12

13

Especialista en
analisis de calidad
de agua

En una prcelana limpia agregar una cantidad de muestra
adecuada segun la matriz de la muestra y agregar 1.0 ml de
salicilato de sodio.

10.0 ml para muestra de rios de la cuenca.

20.0 ml para muestras del lago de Amatitlan y rios que no

contengan materia organica.

10.0 ml para muestras de agua subterranea para uso potable.
Calentar en una plancha a una temperatura que no sobrepase
los 85 °C. La plancha se debe de colocar a una temperatura de
230 °C para alcanzar la temperatura anterior.

Cuando la muestra se haya secado en su totalidad (y aun en
caliente) se debe de agregar 1.0 ml de acido sulftrico
concentrado (95-97 %) y rotar la porcelana a manera que cubra
toda la superficie interna inferior de la porcelana.

Esperar a que se enfrie el acido.

Agregar aproximadamente 50.0 ml de agua desmineralizada
Agregar 10.0 ml del reactivo oxidante. Va a revelar un color
amarillo que evidencia la formacion del complejo p-
nitrosalicilato.

El contenido de la porcelana se debe de agregar a un balén
aforado de 100.0 ml de capacidad.

Se debe de lavar la porcelana para recolectar las trazas de
color que hayan quedado en la misma y con esta misma agua
de lavado de afora el balén. Lavado con agua desmineralizada.
El balén se termina de aforar con agua desmineralizada.
Agitar para homogenizar los compuestos.

ANOTAR EL FACTOR DE DILUCION DE CADA BALON
Esta prueba se debe de leer en un espectrofotometro en una
curva de calibracion previamente realizada a una longitud de
onda de 420 nm.

Se debe de leer inmediatamente después de su realizacion, el
color es estable por una hora.

H Reporte de resultados dlmensmnales, fonnato donde se reporta

1

e Puesto Funcfonal

Especuallsta en
analisis de calidad
de agua

Descripclén wrealactividad

Los resultados se expresan en mg/ml.



c.é':, % | AULOr idad para el Manejo
5 w . Sustentable de la Cuencay
.+ del Lago de Amatitlan

Arem>

9.2.1.10. DETERMINACION DE NITRITOS EN MUESTRAS ACUOSAS

. Objetivo
Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el andlisis de nitritos en
aguas naturales, subterraneas y residuales.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Soélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la determinacién de nitritos en muestras acuosas.

. Método de analisis

Meéetodo 1-Naftil etilendiamina dihidrocloryde. Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater (23 Ed.), 2017.

. Documentos Relacionados
D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Andlisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA

. Material y Equipo
E.1. Reactivos:

E.1.1. Acido orto fosférico al 85 %.

E.1.2. Sulfanilamida

E.1.3. N naftil etilendiamina
E.2. Patrones de referencia:

E.2.1. Nitrito de sodio a una concentracion de 100 ppm
E.3. Materiales

E.3.1. Papel absorbente.

E.3.2. Pizetas con agua suprapura.

E.3.3. Recipientes plasticos para descarte del agua.

E.3.4. Varilla de agitacion o pipeta de vidrio

E.3.5. Beaker de vidrio de 250 ml

E.3.6. Balanza analitica de 4 decimales

E.3.7. Balones de 25 y 100 ml

E.3.8. Espatulas tipo cuchara

E.3.9. Bandejas de plastico pequefias para pesar reactivos

E.3.10. Pipetas automaticas de 1 a5 ml y 1 a 10 ml con sus respectivas puntas.
E.4. Equipos

E.4.1. Espectro fotometro de rango visible

E.4.2. Celdas de cuarzo de 1 cm de paso de luz o auto muestreador tipo sipper.

E.4.3. Papel grado limpia lentes
E.5. Equipo de proteccién personal

E.5.1. Bata
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E.5.2. Guantes de nitrilo.
E.5.3. Lentes de proteccion.

F. Condiciones ambientales requeridas
Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio debe de alcanzar la temperatura

G.

ambiente.

Procedimiento

G.1. Preparaciones preliminares

G 1 1 Preparamon de Ia solucnon de stock de mtntos

Especialista en
analisis de calidad
de agua

,ues _‘ ,Funcional

G.1.2. Preparacnon del reactivo de color

Descrlpc:én tarealactividad

Colocar en un beaker de 100.0 m| de capacndad 10 0 g de
nitrito de sodio y secar en un horno a 105°C por una hora para
eliminar las moléculas de agua que puedan interferir en
relacion con el peso del compuesto.

Dejar enfriar en una desecadora que contenga SILICA GEL
CON INDICADOR DE HUMEDAD por una hora.

Para un balén de 100.0 mL de capacidad.

Sacar el compuesto y rapidamente pesar (para evitar que tome
humedad del ambiente), 0.0493 g. de nitrito de sodio en la
balanza analitica.

Disolver con agua y trasvasar al balén de 100.0 ml de
capacidad.

Lavar el recipiente para evitar pérdidas del compuesto y
agregar dicha agua al balén.

Aforar a 100.0 mL y refrigerar.

Esta solucién contiene en 1.0 mL = 100 pg de N-NO:2 o
equivalente a 100 ppm. Esta es la solucién madre.

Para la solucién de trabajo se necesita una concentracion de
1.0 ppm. Esta se realiza con una dilucion 1:100 de la solucién
madre de 100.0 ppm en un balon de 100.0 ml de capacidad.
La solucién es estable por un mes. e h e V

Descnpcion tarealactw;dad

Para un volumen de 100.0 ml.

Agregar en un beaker de 100.0 ml de capacidad, 50.0 ml de
agua desmineralizada.

Agregar 5.0 ml de acido orto fosférico al 85 %. Agitar.

Especialista en
analisis de calidad
de agua
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4 Pesar 0.50 g de sulfanilamida.

B A Especialistaen  Pesar en un recipiente aparte 0.050 g de n-naftiletilendiamina.

6 analisis de calidad Agregar a la solucion de acido orto fosférico y agitar hasta la

de agua disolucién de este.

7 Trasvasar a un balén de 100 ml de capacidad.

Observaciones

No se debe de exponer por tiempo prolongado al ambiente ya que reacciona con los 6xidos de
nitrogeno del ambiente.

No se debe de utilizar después de una semana. Refrigerar.

No se debe de utilizar el reactivo si esta con alguna coloracion rosada.

G.2. Verificacion preliminar:

G.2.1. Construccion de la curva de calibracién

Puésiﬁ'Funciﬁﬁal - Descripcion tarealétﬁvidad".'fQ:_fi?i Y

Esta se trabaja para los rangos de nitritos para muestras

1 E.s _pgcialista €N acuosas con baja y alta carga contaminante.
analisis de calidad
3 de agua Se preparan 6 estandares y el blanco de referencia que utiliza

el equipo Analitik Jena es agua suprapura.

Tabla. Curva de calibracion
Volumen de patrén Concentracion  Absorbanci

: 1.0 ppm (uL)* enmgll esperada”
0° e 0.0000 0.0000
1 25 RS 0'0010 ; 0.0029
2 75 0.0030 0.0080
6 150 - 0.0060 ] 0.0148
4 250 0.0100 0.0256
5 750 0.0300 0.0795
6 1500 0.0600 0.1621

* para balones graduados de 25.0 ml de capacidad.

3 El patron cero se indica como el inicio de la curva de calibracién y se realiza con
agua supra pura.

© Esta absorbancia puede cambiar dependiendo del equipo espectro fotometro que
se utilice
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Ejemplo de curva de cahbraclén con el equipo Analytik Jena Specord Plus 50.

A
: : : 3 : : =3
L 11 e Beneeee e e Trevesnmamasaneranntasass Gy . A RINORT-
: : : : g,/”’ :
0 1000 . ................... ‘ .................. .................. ~ ........ ;._.d,..«».’..';\.........‘.....,...f ................... \ ...........
. : . $//-" : : <
- : P " Paronb - :
00500 4-----m-- R SR IR, SRR (‘_;_,a-‘:ﬁ‘f.’,. svisesscediaisirusionenaiiiis TR bR Braciscisesatononss Saisessiason
~ /_//' s . 3 :
P aro iPatnS : : : :
00000;;37;‘3‘{053"0(” ............ Dot -t oo Mo g Eohamecpecsioo koo pe Unitloric joarirssann
0 0000 00100 00200 00200 00400 0 0500 0 0600 ppm
Parametros
Desgnacion
Operador
Orspostvo SPECORD 50 PLUS - 223H1610C
Archivo CWsers'Public, 1191128 curva N Ntros 19.¢f
Modelo de Regresdn y=A+8%
Modelo de Calibracion Valor medido M(x1)
N? de Patrones 7
Longtud de onda 1 543
Paso de wz de la cubeta: fem] 1
Urydades de Concentracon ppm
Ursdades de Ordenada A
Coeficientes y=A+ B’x 2= -00008
b=27016
¢ = 0.0000
Calidad de la regresidn (R? ajuste) 09997
Estadisticas 1 Senes de media

G 3. Prooedlmlento para determlnacuon de mtntos en aqua.

S Puesto Funcuonal

Termnnado el reactivo de color agltar y esperar que se

1
estabilice. :
Agregar 4.0 mi del reactivo de color a cada balén de 25.0 ml de
capacidad para la realizacién de analisis de nitritos.

3 - Agregar la cantidad de volumen de muestra segun el cuerpo de

B et aoiapiagas agua a examinar y aforar hasta 25.0 m.
pecialista ®n  ANOTAR EL FACTOR DE CADA BALON
analisis de calidad
de agua Esta prueba se debe de leer en un espectrofotometro en una

5 curva de calibracion previamente realizada a una longitud de
onda de 542 nm.
Se debe de esperar 10 minutos para que se complete la

6 reaccion y no se debe de leer la misma después de 1 hora de
realizada. ‘A o Sl e WY

T S - La molécula que evidencia el color es estable por una hora.
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H Reporte de resultados, dlmensmnales, formato donde se reporta

Descnpclén tarealactwudad

Los resultados se expresan en mgIL o ppm reportados
directamente del equipo espectro fotémetro. Los resultados
deben de estar multiplicados por el factor de dilucion realizado
a cada prueba para que sean validos.

Encargado del
1 laboratorio de
agua y solidos
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9.2.1.11. DETERMINACION DE AMONIO EN MUESTRAS ACUOSAS

. Objetivo

Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el analisis de amonio en
aguas naturales, subterraneas y residuales.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la determinaciéon de amonio en muestras acuosas.

. Método de analisis

Método analogo a SMEWW 4500 NHs, fenato. Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater (23 Ed.). 2017

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Anélisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1. Fenol en cristales
E.1.2. Nitroprusiato de sodio
E.1.3. Hidréxido de Sodio
E.1.4. Citrato de sodio
E.1.5. Solucion comercial de hipoclorito de sodio al 4 — 5%. (se recomienda
comprar cloro blanco sol o magia blanca, sin ninguna fragancia u
coloracion).
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Cloruro de Amonio a una concentracién de 1000 ppm
E.3. Materiales
E.3.1. Pizetas con agua suprapura.
E.3.2. Recipientes plasticos para descarte del agua.
E.3.3. Varilla de agitacién o pipeta de vidrio
E.3.4. Beaker de vidrio de 250 ml
E.3.5. Balanza analitica de 4 decimales
E.3.6. Balones de 25 y 100 ml
E.3.7. Espatulas tipo cuchara
E.3.8. Bandejas de plastico pequefias para pesar reactivos
E.3.9. Pipetas automaéticas de 1 a 5 ml y 1 a 10 ml con sus respectivas puntas.
E.3.10. Frascos de vidrio ambar con tapa rosca.

E.4. Equipos
E.4.1. Espectro fotdmetro de rango visible
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E.4.2. Celdas de cuarzo de 1 cm de paso de luz.
E.4.3. Papel grado limpialente

E.5. Equipo de proteccién personal

E.5.1. Bata
E.5.2. Guantes de nitrilo.
E.5.3. Lentes de proteccion.

F. Condiciones ambientales requeridas:
Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio debe de alcanzar la temperatura
ambiente.

G. Procedimiento

G.1. Preparaciones preliminares:

la solucion stock de amonio
cripcion tarea/activida

Colocar en un beakere 00_0 I de capacidad 10.0 g. de

1 cloruro de amonio y secar en un horno a 105°C por una hora

para eliminar humedad.
Dejar enfriar en una desecadora que contenga SILICA GEL

: CON INDICADOR DE HUMEDAD por una hora.

3 Para un balén de 100.0 mL de capacidad.
Sacar el compuesto y rapidamente pesar (para evitar que tome

4 humedad del ambiente), 0.3819 g. de cloruro de amonio en la
balanza analitica.

5 Disolver con agua y trasvasar al balén de 100.0 ml de
capacidad.

Especialistaen Lavar el recipiente para evitar pérdidas del compuesto y
analisis de calidad agregar dicha agua al balén.

7 de agua Aforar a 100.0 mL y refrigerar.
Esta soluciéon contiene 1.0 mL = 1.0 mg de N-NHz lo que

8 equivale a 1000.0 ppm de esta solucion. Esta es la solucién
madre.
Para la solucién de trabajo se necesita una concentracion de

9 10.0 ppm. Esta se realiza con una dilucion 1:100 de la solucion
madre de 1000.0 ppm en un balén de 100.0 ml de capacidad.
Para los puntos bajos de la curva se necesita una

10 concentracion de 0.100 ppm. Esta se realiza con una dilucion
1:100 de la solucion madre de 1000.0 ppm en un balén de
100.0 ml de capacidad.

1 La solucién es estable por un mes.
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G.1.2. Preparacion de solucién de fenol

- Puesto Fumﬁignal : » Descripcion tarealactw:dad

A un beaker de 100.0 ml de capacudad agregar 40 0 m|de
etanol al 96 %.

Especialistaen Pesar 6.00 g de fenol en cristales. |
analisis de calidad Agregar al etanol y agitar hasta disolver los cristales de fenol.
de agua Trasvasar a un balén de 50.0 ml de capacidad

Aforar con etanol al 96 % y refrigerar. La solucién es estable
por una semana.

G. 1 3. Preparacuon de soluaon de mtroprusuato

Puesto Fungional 2 ' Descnpcién tarealactlvndad

A un beaker de 100.0 ml de wpacidad agregar 40.0 ml de agua
desmineralizada.

Especialista en Pesar y agregar el agua desmineralizada 0.50 g' de
Enalals de calitad nitroprusiato de sodio. Agitar hasta disolver los cristales.

de agua Trasvasar a un balén de 50.0 ml de capacidad y aforar con
agua desmineralizada.

Trasvasar a un frasco ambar y refrigerar. La solucion es estable
por un mes.

G 1.4. Preparacnén de reactlvo oxidante

- Puesto Funcional : Descripcion tarealactwudad

Agregar en un beaker de 100.0 ml de capacidad, 50 0 ml de
agua desmineralizada.
Pesar y agregar 1.0 g de hidréxido de sodio en lentejas Agltar
y disolver.
Pesar y agregar a la solucién de hidréxido 10.0 g de citrato de
Especialistaen  sodio trihidratado, agitar y disolver.
andlisis de calidad Trasvasar a un balén de 100.0 ml de capacidad, lavar el beaker
de agua con agua desmineralizada y aforar con esta agua de lavado.

Refrigerar. La solucién es estable por un mes.
PREPARAR LA SIGUIENTE MEZCLA CADA VEZ QUE SE
REALICE LA PRUEBA
Para cada balén o prueba de amonio se deben de agregar 2.0
ml de solucion de citrato alcalino.
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E.3.9. Soporte de pipetas automaticas.
E.3.10. Tapones para los balones

E.4. Equipos [ |
E.4.1. Espectrofotometro o Fotometro

E.5. Equipo de proteccion personal

do,
“
o

« ot

E.5.1. Bata g
E.5.2. Guantes de nitrilo.
E.5.3. Lentes de proteccién. w

F. Condiciones ambientales requeridas.
Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio esta debe de alcanzar la B
temperatura ambiente.

G. Procedimiento E
G.1. Preparaciones preliminares -

o G.A1. 1 Soluc:én stock de fosforo deon?ofosfatos | ;
it Pheém Funcxonali ; o Descripcién tanealactlvldad [ ]

Colocar en un beaker de 100 0 mI de capacadad 10.0 de
1 dihidrogeno fosfato de potasio y secar en un horno a 105°C por u
una hora para eliminar la humedad.

Dejar enfriar en una desecadora que contenga SILICA GEL B
CON INDICADOR DE HUMEDAD por una hora.

Sacar el compuesto y rapidamente pesar (para evitar que tome

3 humedad del ambiente), 0.0549 g. de dihidrogeno fosfato de §
sodio en la balanza analitica.

4 Especialistaen  Disolver con agua y trasvasar al balon de 250.0 ml de [ |

analisis de calidad C@pacidad.
de agua Lavar el recipiente para evitar pérdidas del compuesto y

5 ¢ [ |
agregar dicha agua al balén.

6 Aforar a 250.0 mL y refrigerar.

- Esta solucion contiene por 1.0 mL (50 pg de POs4-P) lo que u
equivale a 50.0 ppm de esta solucién.
Para los puntos bajos de la curva de calibracion y el control de 2]

3 la prueba de fosfatos se necesita una solucién de 0.50 ppm.

Esta se realiza con una dilucion 1:100 de la solucion madre de
50.0 ppm en un balén de 100.0 ml de capacidad |
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G.1.2. Acido Sulfirico (H2S04) 5N

_ Puesto Funcional : Descripcién tarea/actividad

Especialista en '

1 ~ analisis de calidad
de agua

Diluir 70 ml de H2SO4 concentrado en 500 ml de agua destilada.
RECUERDE NO DARLE DE BEBER AL ACIDO

G.1.3. Soluadn de Tartrato de anttmoml potasio

“Paso -
Numero

Puesto Funclonal Descnpcién tarealactmdad

Disolver 0.2743g K(SbO)C4H406.%2H20 en 100 ml de agua
destilada, después de realizar el reactivo se tiene que
refrigerar. La solucién es estable por no més de un mes en
 refrigeracion.

Especialista en
1 analisis de calidad
de agua

G.1.4. Soluc:én de Mohbdato de Amonio

paso Puesto Funcional : Descnpcsén tareafactivrdad

Numero

Especialista en
1 analisis de calidad Disolver 10 g (NHa)sM07024.4H20 en 250 ml de agua destilada.
de agua

G.1.5. Acido Ascérbico 0. 1M
~Paso = '
Niimero.

Puesto Funcional : Descripcion tarealactividad

Espalista en
1 analisis de calidad
de agua

Disolver 1.76g de acido ascorbico en 100 ml de agua destilada.
La solucién es estable por no mas de 1 semana a 4°C.

G.1.6. Reactivo color

Puesto Funcional _' ; Descripcion tarealactividad

Mezclar los reactivos preparados anteriormente los cuales
deben encontrarse a temperatura ambiente. Al agregar cada
~ Especialistaen  reactivo se deben de mezclar, si se forma turbiedad, mezclar y
1 andlisis de calidad dejar reposar por unos minutos hasta que la turbiedad
‘ de agua desaparezca. El reactivo de color es estable por no mas de
4 horas. Mezclar en el orden especifico y en las proporciones
- mostradas a continuacion.
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Tabla 1. Volumenes de reactivos a adicionar en el orden especifico para cierto
namero de muestras.

Reactivo 14 15 16 18 [10 [12 [14 [16 [18 - [25
S Cantidad en ml para formar el reactivo de color
[UwrTEe 10 12 16 20 25 30 82
sulfdrico B e -
fepulct@ o8 1 12 16 2 25 3 32 360 5
fLl 04 3 36 48 6 75 .9 96 1080 15
Molibdato ~ I S e |

SR 48 6 72 96 12 15 18 192 2160 30
-ascorbico

G.2. Verificacion preliminar
G.2.1. Construccion de curva de calibracion

Paso
Nuamero

Puesto Func‘ona' Descripcién tareajactividad

Esta se trabaja para los rangos de fosforo de ortofosfato para

i muestras acuosas con baja y alta carga contaminante.
2 Se preparan 7 estandares y el blanco de referencia que utiliza
Especialista en el equipo Analitik Jena es agua suprapura. _ :
o S El rango en la que se construye la curva de calibracion se
3 de agua encuentra entre 0.0020 mg/L PO4 a 1.00 mg/L PO4 de
fosforo cuando se mide en un espectrofotémetro utilizando una
cubeta de 10 mm o sistema sipper.
- ' Si se utiliza una cubeta, se recomienda usar la misma cubeta

para trabajar ya que puede existir error analitico.

Tabla 2. Curva de calibracion
“Patrén - Volumende  Volumen de patron - Concentracion  Absorbancia:

~patrén50ppm - 050 ppm (L) enmglt esperadaa

(WL)* ‘ ‘
1 s — - 0.0000 0.0000
2 Pt 100 10.0020  0.0033
3 e 1000 0.0200 1 0.0141
4 00 0.2000 0.1374
5 200 o 0.4000 1 0.2859
6 R RIEE= ~ 0.6000 0.4307
7 1400 e 0.8000 0.5729
8 500 pes RSSO0 R 207200

* para balones graduados de 25.0 ml de capacidad.
a depende del equipo espectrofotométrico.
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Figura 1. Ejemplo de curva de calibracién con el equipo Analytik Jena Specord
Plus 50.

070004 - R e i resanas
0.6000 :
T | S LR | DT (PSR | R WA et 1
BT : : : :

0.2000
0.1000
0.0000

Parametros
Desgnacidn
Dispositvo SPECORD 50 PLUS - 233H1610C
Archivo C:L.\..8 curva ortofosfatos fosforo total 19.cf
Modelo de Regresidn y=A+B%
bodelo de Calibracidn Valor medido M(x1)
N° de Patrones: 8
Longttud de onda 1 880
Paso de luz de la cubeta: {cm)] 1
Unidades de Concentracién gpm
Uredades de Ordenada A
Coeficientes y=A +B"x 2=-00011
b=0,7191
¢ = 0,0000
Caldad de la regresién (R? sjuste) 0.9999
Estadisiticas 1 Series de medida

G.3. Determinacion de fosforo total con el método de Valderrama.

Puesfo Fun¢_ional & vDﬁescrip,(':lén tareélactividad

EAgregar 4 ml del reactivo color n un balén volumétri de

: - borosilicaro de 25ml.
2 Se prepara un control de concentraciéon 0.0200 mg/l (Ver Tabla
T - 2, para la preparacion del control).
Especialista en o — e e : -
' analisis de calidad | S.e adl.c:.lona el volumen de 10 ml que pro'vuene de un tubo de la
3 He o ~digestion de la muestra con el reactivo de Valderrama y
gua ;

posteriormente se afora a 25 ml.

4 Esperar 10 minutos (tiempo de reaccién) y no mas de 30
minutos para leer la muestra.

5 ' Leer en espectrofotémetro a longitud de onda de 880 nm.
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H. Cntenos o Requlsitos para la aprobaclon o rechazo

Para la aprobacion de los resultados se necesita la correcta

1 calibracion mensual de la prueba con un valor del coeficiente
de correlacién RZde 0.9900 o mayor.

Especialistaen  Verificar el estado del control y los reactivos. Estos deben de

2 andlisis de calidad cumplir con los tiempos de caducidad establecidos de acuerdo
de agua con las metodologias estandarizadas utilizadas.
Utilizacién de las reglas de para la correcta verificacion de los
3 resultados de los controles utilizados en cada corrida de
- muestras.

Reporte de resultados, dnmens:onales, ormato donde se reporta

Pue ‘l"o Funcno?-_' ’ Descnpclén mrealactwidad "

Se debe de tener en cuenta el factor de dl|UCIOn antes de
Especialista en
analizar las muestras en el espectrofotometro y el resultado
1 analisis de calidad ? % 5
de agua final para cualquiera de |os analisis es reportado concentracion

(mglL).
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9.2.1.13. DETERMINACION DE DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO -
DQO- RANGO ALTO EN MUESTRAS ACUOSAS

. Objetivo

Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el analisis de DQO en
aguas naturales y residuales.

. Responsabilidad y autoridad

B.1.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sdlidos: Velar por el
cumplimiento de los procedimientos establecidos en el presente
procedimiento.

B.1.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la determinacion de DQO en muestras acuosas.

. Método de analisis

Método colorimétrico, reduccién de dicromato de potasio.

El rango alto de la prueba esta calibrado de 100 a 1000 ppm de O..

Este es recomendado para rios con alta carga contaminante, asi como
entradas y salidas de plantas de tratamiento de aguas residuales de tipo
ordinario y especial, asi como descargas de aguas residuales de tipo
ordinario y especial.

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Andlisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1. Dicromato de potasio
E.1.2. Acido sulfarico concentrado
E.1.3. Sulfato de mercurio
E.1.4. Sulfato de plata
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Ftalato acido de potasio a una concentracién de 1000 ppm.
E.3. Materiales
E.3.1. Papel absorbente.
E.3.2. Pizetas con agua suprapura.
E.3.3. Recipientes plasticos para descarte del agua.
E.3.4. Varilla de agitacion o pipeta de vidrio
E.3.5. Beaker de vidrio de 250 ml
E.3.6. Balanza analitica de 4 decimales
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E.3.7. Balones de 25y 100 ml
E.3.8. Espatulas tipo cuchara
E.3.9. Bandejas de plastico pequenas para pesar reactivos
E.3.10. Pipetas automaticas de 1 a 5 ml y 1 a 10 mi con sus respectivas
puntas.
E.3.11. Tubos redondos de 16 x 100 mm de fondo plano con tapa rosca.
E.4. Equipos
E.4.1. Campana de extraccion de gases
E.4.2. Termo reactor con capacidad de llegar a 150 °C.
E.4.3. Cronometro
E.4.4. Espectro fotometro de rango visible
E.4.5. Celdas de cuarzo de 1 cm de paso de luz.
E.4.6. Papel grado limpialentes
E.5. Equipo de proteccion personal
E.5.1. Bata
E.5.2. Guantes de nitrilo.
E.5.3. Lentes de proteccion.

F. Condiciones ambientales requeridas:
Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio debe de alcanzar la temperatura
ambiente.

G. Procedimiento
G.1. Preparaciones preliminares

G. 1.1 Preparacnon de la solucaon stock de ftalato de potasio
Functonal o Descripcién tareaf""&tlvld "

Colocar en un beaker e 100 0 ml de capac:dad 10 0g. de
Ftalato acido de potasio y secar en un horno a 105°C por una

: hora para eliminar las moléculas de agua que puedan interferir
en relacion con el peso del compuesto.

2 Dejar enfriar en una desecadora que contenga SILICA GEL

= CON INDICADOR DE HUMEDAD por una hora.
Especialista en : :
D . Para un balén de 100.0 mL de capacidad.
analisis de calidad - . =

De forma practica, preparar y transferir la solucién en

4 de agua

condiciones estériles.

Sacar el compuesto y rapidamente pesar (para evitar que tome
5 humedad del ambiente), 0.0850 g. de Ftalato acido de potasio
en la balanza analitica.

Disolver con agua y trasvasar al balén de 100.0 ml de
capacidad.
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o Puesto Fun(:mnal ; ' Descripccén tarealactmdad

Lavar el remplente para evutarperdldas del compuestoy

5 agregar dicha agua al balén.
8 Aforar a 100.0 mL y refrigerar.
El Ftalato acido de potasio tiene un DQO tedrico de 1.176 mg
9 Especialistaen  02/mg y esta solucién tiene una concentracion tedrica de DQO
analisis de calidad de 1000.0 ug O2/mL. Esta es la solucion trabajo.
de agua Esta solucion es estable cuando se refrigera, pero no de forma
10 indefinida. Prepararla semanalmente para ser usado de
manera satisfactoria.
41 Cuando tiene crecimiento biolégico visible no se debe de

utilizar.

G.1.2. Preparacnén del reactlvoA

2 .,-“""T:Puesto Funclonai Descripcxén mrealacﬂvidad 3

Para 250 ml de reactwo pesar 2. 4465 gde ducromato de potasuo

L deshidratado.

2 Para 250 ml de reactivo pesar 8.325 g de suifato de mercurio.

3 Agregar los reactivos a un balén de 250.0 ml de capacidad en
estado anhidro por medio de un embudo de vidrio.

4 Agregar 100.0 ml de agua desmineralizada con una pizeta por

medio del embudo y agitar cuidadosamente.

Agregar cuidadosamente 42.0 ml de &acido sulflrico
5 2 concentrado (agregar por medio del embudo y resbalar sobre
Especialistaen  |as paredes del balon).

analisis de calidad ¢y pADO REACCION VIOLENTA DENTRO DEL BALON (SE

g de agua CALIENTA.
Lavar con agua desmineralizada los beaker donde se peso el
7 dicromato de potasio y el sulfato de mercurio y agregar esta

agua de lavado al balon por medio del embudo.

Sostener el balén con una toalla o papel seco (contenido

8 caliente) y agitar hasta disolver los reactivos.

9 Tapar el balén y esperar a que alcance temperatura ambiente.
10 Aforar por medio de una pizeta con agua desmineralizada.

11 Agitar y almacenar.
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G.1.3. Preparacnon del reachvo B.

5 Puesto Funclonal : Descnpcnon tarea!actmdad

Para un balon de 250 ml de capacidad, pesar 2.4465 g de

: Sulfato de plata.
2 Agregar los reactivos a un balén de 250 ml de capacidad en
A estado anhidro por medio de un embudo de vidrio.
Especialista en : s 2
3 anslisis de calidad En un beaker de 250 ml de capacidad agregar acido sulfurico
de agua concentrado.
4 Agregar el acido sulfurico concentrado al balén por medio del
embudo de vidrio hasta aforar a 250 ml de capacidad.

5 Tapar el balon y esperar 48 horas para que se disuelva por

completo el sulfato de plata en el acido sulfarico concentrado.

G 1 4 Preparamon dela celda de reac<:|on

Puesto Funclonal | ' Descnpclén tarealactmdad

En una gradilla colocar los tubos descrltos antenormente y

1 agregar mediante una pipeta automatica 1.50 ml del reactivo
A y 3.50 ml del reactivo B.

2 Tapar el tubo y sostener con una toalla o papel limpio.

3 Especialistaen  Agitar vigorosamente hasta que el contenido del tubo se

analisis de calidad mezcle y se vea turbio.

2 : de agua CUIDADO REACCION VIOLENTA DENTRO DE LA CELDA
(SE CALIENTA).

5 Esperar que alcance la temperatura ambiente y almacenar.

6 El contenido final de la celda se observa un aspecto cristalino

con un sedimento en el fondo del tubo.

G.2. Verificacion preliminar

G.2.1. Construccion de la curva de calibracion

PuestoFunclonal 7 s Descnpcnén tarealactwndad

Esta se trabaja para los rangos de nitratos para muestras

! Especialistaen  ,.,5a5 con baja y alta carga contaminante.
andlisis de calidad > : g
2 de agua Se preparan 6 estandares y el blanco de referencia que utiliza

el equipo Analitik Jena es agua suprapura.
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‘ Tabla. Curva de calibracion
Patrén = Volumen de patrén . Volumen de agua Concentracién  Absorbancia

1000.0. ppm (pL)* “desmit enmglL esperadaa -
--- 1 2500 0 0.0250
250 | 2250 100 0.0697
700 CiRiMB00" 280w ho. 1484

1150 1350 D WeErAen. - 0.2269
1600 900 640 1 0.2826
2050 450 it NS 1011820 1 0.3585

2500 - 1000 0.4244
* en la celda de reaccién de tubo redondo con volumen total de muestra de 2.5 mL.
a depende del equipo espectrofotométrico
La curva de la calibracion se hace pasar por el cero.

O(’I&ONAO

Ejemplo de curva de calibracién con el equipo Analytik Jena Specord Plus 50.

A

om;, , ) ‘4{‘ { ke , ........ ,x(/gm;
: i : : s § i aen s s

om,...........?.................-...u-..:....u.......:.............:_..........4.: ..... .......;.'. ..... ,.-f..:..-......A...:.............:............,: .............
$ 3 i { £ | N g Patrop 5 t :
. : 3 x : 4+ :
: : : : -t :

0.1000 \/,_’1" frvvanvennas “. il .............
i./"‘ 2 : : : : $ i
Pmonn

00000 1000000 zmoooo 3000000 ‘00(1!)0 soooooo smoooo roooooo auooooo womwooocm ppm

Parametros

Designaciin
Operador
Despostivo SPECORD 50 PLUS - 233H1610C

Archivo C\UsersiPubkeiDocum, . (190805 CURVA DQO 2o ¢f
Modelo de Regresion y=A+B%

NModeio oo CaRbracion Valor medido M(x1)

N da Patrones

Longitud de onda |

Paso de ki de 1 cubsta: [cm)
Unidades de Concentracsin

>§-§~

Coeficientes y=A+B% a = 0.0308

b = 0.0004

¢ = 0.0000
Cabdad de B regresion (R* auste) 0 9964
Estadisticas 1 Saries de medida

G.3. Procedimiento para determinacién de la demanda quimica de oxigeno en
aqua.

Puesto Funcional Descripcién tarealactividad

~Paso -
Numero

Encargado del  Precalentar el termo reactor a 150 °C
laboratorio de Tomar una celda de reaccién que se realizaron previamente
agua y solidos para el rango bajo.

Al Il D N D N N D N R G O B By D e B B e
?‘
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 Puesto Funcional .

.4

4

5

6

7
Encargado del
laboratorio de
agua y solidos

8

9

10
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Agitar la muestra previamente.

Destapar el tubo y agregar 2.50 mL de la muestra.

Cerrar el tubo y homogenizar de forma vigorosa.

Insertar en el termo reactor € iniciar el cronometro para 2 horas
de reaccion.

Cada 20 minutos de deben de agitar los tubos que se
encuentran dentro del termo reactor para una digestion
completa de la muestra. El tubo se debe de observar de
aspecto cristalino.

Pasadas las 2 horas se debe de retirar del termorreactor y dejar
que las celdas de reaccion lleguen a una temperatura
ambiente.

La lectura se realiza a una longitud de onda de 600 nm.

Los tubos se deben de leer justo en la transicion de una
temperatura tibia a fria (se debe evitar que aparezcan
cristales cuando el tubo se enfria completamente), ya que
puede provocar interferencia por turbidez.

J. Criterios o Requisitos para la aprobacion o rechazo

J.1. Centnfugac:on de celdas de reacmén de DQO

1
Especialista en
andlisis de calidad
2 de agua

Paso

3 Puesto Functonal
Namero

1 Especialista en
anélisis de calidad
2 de agua

K. Reporte de resultados dlmensmnales, formato donde se reporta

Descripcién tarealactwndad

Estas se deben de centnfugar cuando la muestra contlene
solidos inorganicos que no son digeridos por esta reaccion.

Lo anterior se realiza colocando los tubos en una centrifuga a
9000 RPM por 4 minutos. Con lo anterior se elimina la
interferencia por turbidez de las particulas de la muestra que
no reaccionan.

Descripcion tarealactmdad

Los resultados se expresan en mg/L de 02 reporlados
directamente del equipo espectro fotémetro.

Los resultados deben de estar multiplicados por el factor de
dilucion realizado a cada prueba para que sean validos.
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9.2.1.14. DETERMINACION DE DEMANDA QUIMICA DE OXiGENO -
DQO- RANGO BAJO EN MUESTRAS ACUOSAS

A. Objetivo

Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el analisis de DQO en aguas
naturales y residuales.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la determinacién de DQO en muestras acuosas.

. Método de analisis

Método colorimétrico, reduccién de dicromato de potasio.

El rango alto de la prueba esta calibrado de 05 a 150 ppm de Oa.

Este es recomendado para rios, lagos y lagunas con baja carga
contaminante, asi como salidas de plantas de tratamiento de aguas
residuales de tipo ordinario y especial con una alta eficiencia de
remocién de materia organica.

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Analisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1. Dicromato de potasio
E.1.2. Acido sulfarico concentrado
E.1.3. Sulfato de mercurio
E.1.4. Sulfato de plata
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Ftalato acido de potasio a una concentracion de 1000 ppm.
E.3. Materiales
E.3.1. Papel absorbente.
E.3.2. Pizetas con agua suprapura.
E.3.3. Recipientes plasticos para descarte del agua.
E.3.4. Varilla de agitacion o pipeta de vidrio
E.3.5. Beaker de vidrio de 250 ml
E.3.6. Balanza analitica de 4 decimales
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E.3.7. Balones de 25 y 100 ml

E.3.8. Espatulas tipo cuchara

E.3.9. Bandejas de plastico pequenas para pesar reactivos

E.3.10. Pipetas automaticas de 1 a 5 ml y 1 a 10 ml con sus respectivas puntas.
E.3.11. Tubos redondos de 16 x 100 mm de fondo plano con tapa rosca.

E.4. Equipos

E.4.1. Campana de extraccion de gases
E.4.2. Termo reactor con capacidad de llegar a 150 °C.

E.4.3. Cronometro

E.4.4. Espectro fotébmetro de rango visible
E.4.5. Celdas de cuarzo de 1 cm de paso de luz.
E.4.6. Papel grado limpialentes

E.5. Equipo de proteccion personal

E.5.1. Bata

E.5.2. Guantes de nitrilo.
E.5.3. Lentes de proteccion.

. Condiciones ambientales requeridas

Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio debe de alcanzar la temperatura

ambiente.

. Procedimiento

G.1. Preparaciones preliminares:

Especialista en
analisis de calidad
de agua

Colocar en un beaker de 100.0 ml de capacidad 10.0 g. de
Ftalato acido de potasio y secar en un horno a 105°C por una
hora para eliminar las moléculas de agua que puedan interferir
en relacion con el peso del compuesto.

Dejar enfriar en una desecadora que contenga SILICA GEL
CON INDICADOR DE HUMEDAD por una hora.

Para un balén de 100.0 mL de capacidad.

De forma practica, preparar y transferir la solucidn en
condiciones estériles.

Sacar el compuesto y rapidamente pesar (para evitar que tome
humedad del ambiente), 0.0425 g. de Ftalato acido de potasio
en la balanza analitica.

Disolver con agua y trasvasar al balon de 100.0 ml de
capacidad.
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uestoFuncional -‘i s Descnpclon tarea!actmdad S
- i i Lavar el recupiente para evitar pérdudas del compuesto y
agregar dicha agua al balon.
8 Aforar a 100.0 mL y refrigerar.
El Ftalato acido de potasio tiene un DQO teérico de 1.176 mg
9 Especialistaen  02/mgy esta solucién tiene una concentracion tedrica de DQO
analisis de calidad de 500.0 ug O2/mL. Esta es la solucion trabajo.
de agua Esta solucion es estable cuando se refrigera, pero no de forma

10 indefinida. Prepararla semanalmente para ser usado de
manera satisfactoria.

Cuando tiene crecimiento biolégico visible no se debe de

n utilizar.

G.1.2. Preparaién del reactivo A

Descnpclén tareaiacttvidad

Para 250 mI de reactlvo pesar 0 5009 de dlcromato de potas:o
deshidratado.

Para 250 ml de reactivo pesar 8.325 g de sulfato dermercurio.
Agregar los reactivos a un balén de 250.0 ml de capacidad en

estado anhidro por medio de un embudo de vidrio.

Agregar 100.0 ml de agua desmineralizada con una pizeta por
medio del embudo y agitar cuidadosamente.

Agregar cuidadosamente 42.0 ml de acido sulfurico
5 concentrado (agregar por medio del embudo y resbalar sobre
Especialistaen  |as paredes del balon).

andlisis de calidad o n A nO REACCION VIOLENTA DENTRO DEL BALON (SE

- ceagua CALIENTA.
Lavar con agua desmineralizada los beaker donde se peso el
7 dicromato de potasio y el sulfato de mercurio y agregar esta

agua de lavado al balén por medio del embudo.

Sostener el balén con una toalla o papel seco (contenido
caliente) y agitar hasta disolver los reactivos.

9 Tapar el balén y esperar a que alcance temperatura ambiente.
10 Aforar por medio de una pizeta con agua desmineralizada.
1 Agitar y almacenar.

A I I N N G SE E A R R N D SR S S EE e e
N
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G.1. 3 Preparacnon del reactlvo B

' Puesto Funcronal 5 Descnpcaén hrealactmdad

Para un balén de 250 ml de capacldad pesar 2. 44659de

: Sulfato de plata. _

2 Agregar los reactivos a un balon de 250 ml de capacidad en
estado anhidro por medio de un embudo de vidrio.

3 E:P?c'a"Sta .en En un beaker de 250 ml de capacidad agregar acido sulftirico

analisis de calidad oncan o
de agua : - -

4 Agregar el acido sulfurico concentrado al balén por medio del
embudo de vidrio hasta aforar a 250 ml de capacidad.

5 Tapar el balén y esperar 48 horas para que se disuelva por

completo el sulfato de plata en el acido sulfirico concentrado.

G.1 4 Preparacnon de la celda de reaccnon
Hpagor i

Pues;o Funcugnal ."i-':: Descnpcién tarea!actlvidad

‘Numero

En una gradalla colocar los tubos descntos antenormente y

1 agregar mediante una pipeta automatica 1.50 ml del reactivo
A y 3.50 ml del reactivo B.

2 Tapar el tubo y sostener con una toalla o papel limpio.

3 Especialistaen  Agitar vigorosamente hasta que el contenido del tubo se

anélisis de calidad mezcle y se vea turbio.

4 de agua CUIDADO REACCION VIOLENTA DENTRO DE LA CELDA
(SE CALIENTA).

5 Esperar que alcance |la temperatura ambiente y almacenar.

e El contenido final de la celda se observa un aspecto cristalino

con un sedimento en el fondo del tubo.

G.2. Verificacion preliminar:

G.2. 1 Construcmén de Ia curva de callbraclén
~ Paso
Numero

Puesto Func:onal Descnpcién tarealactivndad

Esta se trabaja para los rangos de nrtratospara muestras

1 Especialista en
s > acuosas con baja y alta carga contaminante.
analisis de calidad
2 de agua Se preparan 7 estandares y el blanco de referencia que utiliza

el equipo Analitik Jena es agua suprapura.
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Tabla. Curva de calibraci6n
Patron  Volumen de patron ~ Volumen de agua = Concentracién — Absorbancia

500.0 ppm (uL)* - desmi.* - o enmg/ll . - esperadaa

0 - 2500 0 10.5639
451 25 2475 5 0.5445

2 125 2% 2375 25 1 0.4810

6 250 ' 12250 ' ' 50 ' 1 0.4029
4 375 ex 2125 75 1 0.3257
5 500 t £ 2000 1002 102677
6 625 1875 125 1 0.2135

7 750 - I e T 1 0.1102

* en la celda de reaccion de tubo redondo con volumen total de muestra de 2.5 mL.
a depende del equipo espectrofotométrico

La curva de |a calibracion se hace pasar por el cero.

Ejemplo de curva de calibracion con el equipo Analytik Jena Specord Plus 50.

A
T : : | . . :
TPalman 4 : : : : : :
............. R i1 B [ o G IR 5. A S S 1 oo AT F A R X S
99900 : oy ' : : : s
: :Palron 3\\ : : : g
V101 ) A MR 0 - AT L ke A A BT - B o ae v o s s me s S i b sms esm iy S R e U S R LU
gPelrén:t\g\ : :
030004 .- ....*.ms‘_\_\: ................... ~ ., .............
- H . : et - s
: : (Patrén 6 : i
om ............................................................................ fravrrrrarasrrnsasnaas ; .................. “:Mbﬂr ............
ek L
R ot R S §tenren i i e T 8o
0.0000 25 0000 50.0000 75.0000 100.0000 125 0000 150 0000 ppm
Parametros
Designacion
Operador
Dispositivo SPECORD 50 PLUS - 233H1610C
Archivo CUsers\Publc\Docum.. \190805 CURVA DQO BAJO cf
Modelo de Regresitn y=A+Bx
Modelo de Calibracién Valor medido M(x1)
N° de Patrones: 8
Longitud de onda 1 420
Paso de luz de 2 cudeta: [cm) 1
Unidades de Concentracion ppm
Unidades de Ordenada A
Cosficientes y=A+B"x a = 0.5566
b = -0.0029
¢ = 0.0000
Calidad de la regresion (R? sjuste) 0.9933
Estadisiticas 1 Senes de medida
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G.3. Procedimiento para determlnauon de la demanda quimica de OXIgeno en agua

Puesto Descnpcvén tarealactmdad

Euncional ;

1 Precalentar el termo reactor a 150 °C.
5 Tomar una celda de reaccidn que se realizaron previamente para
el rango bajo.
3 Agitar la muestra previamente.
4 Destapar el tubo y agregar 2.50 mL de la muestra.
5 Cerrar el tubo y homogenizar de forma vigorosa.
6 Insertar en el termo reactor e iniciar el cronometro para 2 horas
de reaccion.
Especialistaen Cada 20 minutos de deben de agitar los tubos que se
7 analisis de encuentran dentro del termo reactor para una digestion
calidad de agua completa de la muestra. El tubo se debe de observar de
aspecto cristalino.
8 Pasadas las 2 horas se debe de retirar del termorreactor y dejar

que las celdas de reaccion lleguen a una temperatura ambiente.
9 La lectura se debe de realizar a una longitud de onda de 420 nm.
Los tubos se deben de leer justo en la transicion de una
temperatura tibia a fria (se debe evitar que aparezcan cristales
cuando el tubo se enfria completamente), ya que puede provocar
interferencia por turbidez.

10

H. Criterios o Requisitos para la aprobacién o rechazo:

H.1. Centrifugacion de celdas de reacciéon de DQO
~ Paso

Puesto Funcnonal i f % Descnpcién tarealactmdad

Nﬁme

Estas se deben de centrifugar cuando la muestra contlene

g e solidos inorganicos que no son digeridos por esta reaccion.
Especialista en s : .
oy : Lo anterior se realiza colocando los tubos en una centrifuga a
analisis de calidad 2 : —
9000 RPM por 4 minutos. Con lo anterior se elimina la
2 de agua

interferencia por turbidez de las particulas de la muestra que
no reaccionan.

I. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
PRan: . =

S 727 Puesto Funcional Descrlpcxén tarealactwudad
Numero R e

reports

S Los resultados se expresan en mgIL de 02
1 Especialista en
i ; directamente del equipo espectro fotometro.
analisis de calidad
2 de agua Los resultados deben de estar multiplicados por el factor de

dilucién realizado a cada prueba para que sean validos.
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9.2.1.15. DETERMINACION DE DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO 5 -
DQOS5- EN MUESTRAS ACUOSAS

. Objetivo

Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el andlisis de |la demanda
bioquimica de oxigeno en aguas naturales, subterraneas y residuales.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal especializado en fisicoquimica de aguas: Aplicar este
procedimiento para la determinacién de la demanda bioquimica de oxigeno
en muestras acuosas.

. Método de analisis

Método respirométrico de 5 dias 5210 B. Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater (23 Ed.), 2017.

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
D.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Analisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1. hidréxido de sodio en lentejas
E.2. Materiales
E.2.1. Botella ambar graduada a 500.0 ml de capacidad
E.2.2. Corcho plastico
E.2.3. Perlas NaOH
E.2.4. Agitador magnético
E.2.5. Probeta
E.3. Equipos
E.3.1. Sistema espirométrico marca Oxitop
E.3.2. Planchas de agitacion para el sistema Oxitop
E.3.3. Incubadora con capacidad de permanecer a 20 °C. por 5 dias.
E.4. Equipo de proteccién personal
E.4.1. Bata
E.4.2. Guantes de nitrilo.
E.4.3. Lentes de proteccion.

. Condiciones ambientales requeridas

Si la muestra esta refrigerada o en cadena de frio debe de alcanzar la temperatura
ambiente.



v

G.

1

& < e =1 | A S
S e 8 0% | Autoridad para el Mangjo
o »

Sustentable de la Cuenca Yy

B e del Lago de Amatitlan

Procedimiento

G.1. Preparaciones preliminares:

Funcional

Especialista en
analisis de calidad
de agua

G. 1 1 Preparacnon de agua de dlluqon

Tampon fosfato 68 g de potasxo dlhldrogeno fosfato 21 75

de di-potasio hidrégeno fosfato; 22.30 g de di-sodio dihidrégeno
fosfato 2-hidrato y 1.7 g de cloruro de amonio. Se llevan las
tres sales a solucion enrasando a 1 litro de agua destilada.
Solucién de sulfato de magnesio: 22.50 g de magnesio sulfato
7-hidrato en 1 litro de agua destilada.

Solucién de cloruro de calcio: 27.50 g de cloruro de calcio en 1
litro de agua destilada.

Solucion de cloruro férrico 0.25 g de cloruro 6 hidrato de hierro
(111) en 1 litro de agua destilada.

Se toma 1 ml de cada uno de las cuatro soluciones anteriores
y se completa a 1 litro con agua destilada. Esta agua de
dilucion debe ser destapada cuidadosamente y agitada antes
de usarla.

Si es necesario eliminar el cloro se debe preparar la siguiente
solucion: 1.575 g de sodio disulfito en un litro de agua destilada.
La solucién se adiciona al agua de dilucién en cantidad
suficiente para neutralizar el cloro existente en la muestra.
Todas las soluciones anteriores se pueden almacenar en la
refrigeradora durante un mes.

La siembra es necesaria para garantizar una poblacion
microbiana suficiente, que produzca un resultado adecuado en
los cinco dias. Cuando la muestra tiene una carga microbiana
alta el sembrado no es necesario. La siembra mas corriente y
facil de obtener es con un agua de la que se sabe contiene una
alta carga microbiana. También se puede inocular con cepas
comerciales.

G 2. Verificacion prehmmar

' : Puesto Funclonal

Especialista en
analisis de calidad
de agua

Dnindo ltipo est u sedeba tbajar

necesario eliminar algunas interferencias que puedan afectar el
desarrollo del analisis e inducir a resultados erroneos. Se

deben tener en cuenta segin el caso las siguientes
recomendaciones:




Especialista en
analisis de calidad
de agua

e =R Eiadamaas o ]

Descripcion tarealactividad
La muestra se debe tomar en un recipiente limpio y su volumen
debe ser de 1 litro.
El pH de la muestra se debe ajustar a un valor neutro entre 6.8
y 7.2 (Actualmente no se realiza el ajuste del pH).
Si no se conoce el valor aproximado de la DBO se toma como
guia el valor de la DQO correspondiente. Normalmente y en
términos muy generales la DBO = DQO x 0.5; pero si el efluente
tiene una carga organica muy alta el factor puede ascender a
0.7 0 0.8, segun el caso.
Con el valor de DBO estimado se define el volumen de muestra
a tomar segun la tabla:

DBO mg/L volumen mi factor

| 0-40 432 i1
fo80 . . . 365008 2
0-200 {250 5
T R 10
0-800 97 20
0-2000 1435 {50

Si el valor de DBO no esta dentro de los rangos citados en la
tabla, o si se desea trabajar con un volumen significativo para
disminuir errores, se debe diluir convenientemente la muestra
con el agua de dilucion adecuada, e incluir el factor de dilucidon
en los calculos finales.

Si la muestra se encuentra a temperatura superior a los 50°C
debe enfriarse y sera necesario sembrarla. Esto es valido
también si la muestra fue sometida a tratamiento térmico
intenso, aunque al momento de tomarla su temperatura no sea
elevada.

Se debe evitar tomar muestras que contengan cloro u otro
agente bactericida. Sila muestra contiene estos productos en
niveles bajos se le debe dejar en reposo durante 1-2 horas
antes de iniciar el analisis. Si la concentracion del agente es
alta (principalmente de cloro) se debe eliminar por un método
fisico o quimico adecuado. Para cloro es recomendado el uso
de sodio disulfito.

Algunas muestras, como las que provienen de procesos
industriales con alta carga organica o las aguas residuales de
origen doméstico (efluentes cloacales), usualmente no
requieren de siembra y se pueden colocar directamente en la
botella. Para el resto de los casos es recomendable agregar
un inoculo como se explica mas adelante.
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G.3. Procedimiento para determinacion de la demanda bioguimica de oxigeno de
5 dias.

(b0
Nomero

Pu esto Funcional f{‘_' Descripclén tarealactmdad _'3;

Se coloca el volumen de muestra seleccsonado por medlo de la

1 ' tabla anteriormente mencionada en una botella ambar de 500
mL de capacidad.

2 Se coloca |a barra agitadora magneética dentro de la botella.

3 Se coloca 3 a 5 lentejas de hidréxido de sodio en el vaso de
caucho.

Se coloca el vaso cuidadosamente en la boca de |a botella (si

4 Es_p<_ecn e .e 0 se cae alguna lenteja dentro de la muestra se debe descartar y
analisis de calidad
e lavar la botella).
5 9 Se tapa la botella con el OXITOP verificando el correcto cierre

de las mismas y se colocan sobre el sistema de agitacion.

Se conecta el instrumento y se accionan simultaneamente las
6 teclas S y M para activar el registro que se iniciara
automaticamente a las tres horas.
El sensor registrara los valores obtenidos cada 24 horas en
forma automatica.

H Cntenos o Requnsntos para Ia aprobaclén o rechazo

Funcional 5 " De cnpclén tarealactmdad

Especuallsta en Incubar la muestra dentro de las 24 horas después de Ia toma
1 analisis de calidad de muestra. Posterior a esta instruccion no es fiable la
de agua expresion de los resultados.

. Reporte de resultados dlmensnonales formato donde se reporta
: Paso
Namero

Puegtg Func;qn,gl L7 Descnpcwn tarealactw:dad -

El resultado se lee directamente de la pantalla del OXITOP

1 af:;g?: jgs;:l:;; d Dicho valor se debe multiplicar por el factor de la escala de la
de agua Tabla y por el factor de dilucién si la hubo. El resultado se

reporta como mg/L de Oa2.
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9.3 MICROBIOLOGIA

9.3.1. MICROBIOLOGIA EN LAS AGUAS DEL LAGO

A. Obijetivo
Identificar mediante la técnica de tubos mdltiples el numero mas probable de
Coliformes Fecales en muestras de lago.

B. Responsabilidad y autoridad
B.1. Encargado de laboratorio: Velar por el cumplimiento de los procedimientos
establecidos en el presente procedimiento.
B.2. Personal de Microbiologia: Aplicar los procedimientos establecidos en el
presente procedimiento.

C. Método de analisis
Metodologia utilizada: SMEWW 9221 Cy E.

D. Documentos Relacionados
D.1. Formato FMT-AMSA-02-005
D.2. Informe de resultados de laboratorio

E. Material y equipo

E.1. Materiales
E.1.1. 5 tubos con caldo lauril sulfato doble con campanillas de Durham
E.1.2. 10 tubos con caldo lauril sulfato simple con campanillas de Durham.
E.1.3. 1 tubo de con agua peptonada
E.1.4. Tubos de caldo EC. La cantidad dependera de los tubos positivos con

CLSSy CLSD

E.1.5. Frascos con agua estéril (diluciones).
E.1.6. Tips
E.1.7. Buretas de 10 mi
E.1.8. Pipeta Automatica de 1000 pl.

E.2. Equipos
E.2.1. Campana de flujo laminar
E.2.2. Mechero
E.2.3. Autoclave
E.2.4. Incubadora a 36.5 °C
E.2.5. Incubadora a 44.5 °C

E.3. Equipo de proteccién personal
E.3.1. Guantes
E.3.2. Bata de manga larga
E.3.3. Lentes de seguridad.
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Procedimiento

Sustentable de la Cﬁeﬁéé Yy
del Lago de Amatitlan

F.1. Preparaciones preliminares

Especialista en el
analisis
microbioldgico del
agua

Se identifica la muestra en el cuaderno de trabajo de
microbiologia.

En una gradilla se coloca una fila de 5 tubos con CLSD y dos
filas de 5 tubos cada una con CLSS. Ademas, se coloca en la
gradilla un tubo con AP.

Dependiendo de las caracteristicas de la muestra, se realiza la
dilucion correspondiente.

Se sirven 10 ml de la muestra diluida a cada tubo con CLSD.
Se sirve 1 ml de la muestra diluida a cada tubo de la primera
fila de tubos con CLSS.

De la muestra diluida se toma 1 ml y se agrega a un tubo con
AP.

Del tubo con AP, se toma 1 ml para cada tubo de la segunda
fila de tubos de CLSS.

Incubar durante 48 horas a 36.5 °C.

Se realiza lectura de los tubos. Se consideraran positivos los
tubos que poseen turbidez y hayan producido gas dentro de la
campanilla de Durham. Esto es considerado como fase
presuntiva.

Se seleccionan los tubos positivos. Por cada tubo positivo
inocular con una asa 30 pl a los tubos con caldo EC.

Los tubos de caldo EC se incuban por 24 horas a 44.5 °C.

Se seleccionan los tubos positivos y se procede con la lectura
de los tubos. Se consideran positivos los tubos que poseen
turbidez y hayan producido gas dentro de la campanilla de
Durham. Esto es considerado como fase confirmatoria.

Se realiza la estimacion de la densidad bacteriana utilizando la
tabla del nimero mas probable segun la tabla 9221: |V del
Standard Methods. Los resultados se registran en el cuaderno
de trabajo.
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TABLA 9221: IV. MPN INDEX AND 95% CONFIDENCE LIMITS FOR VARIOUS COMBINATION OF POSITIVE RESULT WHEN FIVE TUBES
ARE USED PER DILUTION
| Combinacién de tubos | NMP/ Umites de 95% de | Combinacién de tubos | NMP/ | Limites de 95% de |
| positivos 100mL confianza positivos 100mL | conflanza
I { Inferior Superior Inferior | Superior
to To 0 <18 - 6.8 4 0 3 25 9.8 70
o 10 1 1.8 0.090 6.8 4 1 0 17 6.0 40
0 1 0 18 0.090 6.9 4 1 1 21 63 42
o 1 1 36 0.70 10 4 1 2 26 98 70
o 2 0 37 0.70 10 4 1 3 31 10 70
‘0 2 1 5.5 1.8 15 4 2 o 22 6.8 50
) 3 0 5.6 18 15 4 2 1 26 9.8 70
{1 0 0 20 0.10 10 4 2 2 32 10 70 |
1 0 1 a0 0.70 10 4 2 3 38 14 100
1 To 2 60 18 15 4« |5 o 27 95 |
P 0 40 0.1 12 4 3 1 33 10 70
l {1 i1 1 61 18 15 4 3 2 39 14 100
i1 i1 2 81 3.4 22 4 4 0 34 14 100
11 2 0 6.1 1.8 4 4 1 40 14 100
i1 2 1 82 34 2 4 4 2 a7 15 120
1 3 0 83 34 2 4 5 [ 41 14 100 |
|1 3 1 10 35 2 4 5 1 8 15 120
[1 4 0 10 E 2 5 0 [ 23 6.8 70
e A T 0.79 15 5 0 1 3 10 70
I 12 0 1 68 1.8 15 5 0 2 43 14 100
12 0 2 9.1 34 2 5 0 3 58 22 150
{2 1 0 6.8 18 17 5 1 0 33 10 100
{2 1 1 9.2 34 22 5 1 1 46 14 120
12 1 2 12 41 26 5 1 2 63 2 150
12 12 0 93 3.4 2 5 1 3 84 34 220 |
|2 2 1 127 4.1 26 5 2 0 43 15 150
I I R 12 5.9 36 T P RS ) 2 170
E) 3 [ 12 4.1 26 5 2 2 94 EY) 230
{2 3 1 14 5.9 36 5 2 3 120 36 2% |
[2 4 0 15 59 36 5 2 4 150 58 400
3 0 0 78 2.1 22 5 3 0 79 2 220
l 3 0 1 11 35 23 5 3 1 110 34 250
E 0 2 13 5.6 35 5 3 2 140 52 400
{3 1 0 11 35 26 5 3 3 170 70 400
' 3 1 1 14 5.6 £ 5 3 4 210 70 400
R T 2 17 6.0 36 5 4 0 130 36 400
13 12 0 14 5.7 36 5 4 1 170 58 400
i3 |2 1 17 6.8 40 5 4 2 220 70 440
l E) 2 2 20 6.8 40 5 4 3 280 100 710
13 3 ) 17 6.8 40 5 a 4 350 100 710
13 3 1 21 6.8 40 5 4 5 430 150 1100
'3 3 2 24 5.8 70 5 5 [ 240 70 710
l i3 4 0 21 6.8 40 5 5 1 350 100 100 |
3 4 11 24 9.8 70 5 5 2 540 150 1700
13 IS 0. [ 9.8 70 5 5 3 920 220 2600
‘4 0 0 13 41 35 5 5 4 1600 | 400 4600
l | 4 0 1 17 5.9 36 S 5 5 >1600 | 700 -
L4 0 12 21 6.8 40
Fuente: STANDARD METHODS 9221 B. STANDARD TOTAL COLIFORM FERMENTATION TECHNIQUE , JUNE 2003
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9.3.2. MICROBIOLOGIA EN LAS AGUAS RESIDUALES

Objetivo

Identificar mediante la técnica de tubos mudltiples el nimero mas probable de
Coliformes

Fecales en muestras de plantas de tratamiento de aguas residuales.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de laboratorio: Velar por el cumplimiento de los procedimientos
establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal de Microbiologia: Aplicar los procedimientos establecidos en el
presente procedimiento.

. Método de analisis

Metodologia utilizada: SMEWW 9221 C y E.

Documentos Relacionados

D.1. Formato FMT-AMSA-02-005

D.2. Informe de resultados de laboratorio
D.3. Acuerdo gubernativo No. 236-2006

. Material y equipo

E.1. Materiales
E.1.1. 5 tubos con caldo lauril sulfato doble con campanillas de Durham
E.1.2. 10 tubos con caldo lauril sulfato simple con campanillas de Durham.
E.1.3. 1 tubo de con agua peptonada
E.1.4. Tubos de caldo EC. La cantidad dependera de los tubos positivos con
CLSD y CLSS.
E.1.5. Frascos con agua estéril (diluciones).
E.1.6. Tips
E.1.7. Buretas de 10 ml
E.1.8. Pipeta Automatica de 1000 pl.
E.2. Equipos
E.2.1. Campana de flujo laminar
E.2.2. Mechero
E.2.3. Autoclave
E.2.4. Incubadora a 36.5 °C
E.2.5. Incubadora a 44.5 °C
E.3. Equipo de proteccién personal

E.3.1. Guantes
E.3.2. Bata de manga larga
E.3.3. Lentes de seguridad.




E.

10
1

12

13

o47- 'A"

Procedimiento

o | Autoricdad para el Manejc
3

Sustentable dela Cuenca Yy
~del Lagode Amatitlan

F.1. Preparaciones preliminares

Especialista en el
analisis
microbiologico del
agua

Se identifica la muestra en el cuaderno de trabajo de
microbiologia.

En una gradilla se coloca una fila de 5 tubos con CLSD y dos
filas de 5 tubos cada una con CLSS. Ademas, se coloca en la
gradilla un tubo con AP.

Dependiendo de las caracteristicas de la muestra, se realiza la
dilucién correspondiente.

Se sirven 10 ml de la muestra diluida a cada tubo con CLSD.
Se sirve 1 ml de la muestra diluida a cada tubo de la primera
fila de tubos con CLSS.

De la muestra diluida se toma 1 ml y se agrega a un tubo con
AP.

Del tubo con AP, se toma 1 ml para cada tubo de la segunda
fila de tubos de CLSS.

Incubar durante 48 horas a 36.5 °C.

Se realiza lectura de los tubos. Se consideraran positivos los
tubos que poseen turbidez y hayan producido gas dentro de la
campanilla de Durham. Esto es considerado como fase
presuntiva.

Se seleccionan los tubos positivos. Por cada tubo positivo
inocular con una asa 30 pl a los tubos con caldo EC.

Los tubos de caldo EC se incuban por 24 horas a 44.5 °C.

Se seleccionan los tubos positivos y se procede con la lectura
de los tubos. Se consideran positivos los tubos que poseen
turbidez y hayan producido gas dentro de la campanilla de
Durham. Esto es considerado como fase confirmatoria.

Se realiza la estimacion de la densidad bacteriana utilizando la
tabla del nimero mas probable segun la tabla 9221: IV del
Standard Methods. Los resultados se registran en el cuaderno
de trabajo.
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9.3.3. MICROBIOLOGIA EN LAS AGUAS DE RIiO

A. Objetivo
Identificar mediante |a técnica de filtracién por membrana la cantidad de unidades
formadoras de colonias por mililitro (UFC/ml) en muestras de rio.

B. Responsabilidad y autoridad
B.1. Encargado de laboratorio: Velar por el cumplimiento de los procedimientos
establecidos en el presente procedimiento.
B.2. Personal de Microbiologia: Aplicar los procedimientos establecidos en el
presente procedimiento.

C. Método de analisis
Metodologia utilizada: SMEWW 9222 D.

D. Documentos Relacionados
D.1. Formato FMT-AMSA-02-005
D.2. Informe de resultados de laboratorio

E. Material y equipo

E.1. Materiales
E.1.1. 4 cajas de Petri con agar Endo
E.1.2. 3 tubos con AP
E.1.3. 2 frascos con agua desmineralizada estéril.
E.1.4. Tips
E.1.5. Buretas de 10 ml
E.1.6. Pipeta Automatica de 1000 pl.
E.1.7. Filtros de membranas

E.2. Equipos
E.2.1. Campana de flujo laminar
E.2.2. Mechero
E.2.3. Autoclave
E.2.4. Incubadora a 44.5 °C

E.3. Equipo de proteccién personal
E.3.1. Guantes
E.3.2. Bata de manga larga
E.3.3. Lentes de seguridad.

F. Procedimiento

F.1. Preparaciones preliminares
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Se |dent|f|ca la muestra en el cuaderno de trabajo de
microbiologia.

Se atempera la muestra junto con las cajas de Petri, los tubos
con AP y los frascos con agua desmineralizada esteéril.
Dependiendo de las caracteristicas de la muestra, se realiza la
dilucién correspondiente (1:10, 1:100, 1:1000, 1:10,000 y
1:100.000)

Dentro de la campana se arma el equipo de filtracion por
membrana segun las indicaciones del fabricante.

Previo a la filtracion de la muestra, se debe de realizar un
blanco de procedimiento.

Se colocan los tres filtros de membrana sobre los tres filtros del
equipo de filtracion. A continuacion, se sirve dentro del primer
embudo 20 ml de la muestra diluida, en el segundo embudo 20
ml de la muestra diluida y en el tercer embudo 30 ml de la
muestra diluida. Se procede a filtrar utilizando la bomba de
vacio.

Se retiran los embudos, y con una pinza estéril se retiran los
filtros de membrana.

En las cajas de Petr, previamente identificadas se coloca cada
uno de los filtros de membrana.

Se incuban las cajas de Petri a una temperatura de 44.5 °C por
48 horas.

Se cuentan las colonias haciendo la diferenciacion entre
Coliformes fecales y E. coli. Se reportan como UFC/100ml.
Las colonias de E. coli se observan de color rojo intenso con un
brillo metélico en la superficie. Las Coliformes fecales se
observan de color rojo palido y sin brillo metalico en la
superficie.

Los resultados se registran en el cuaderno de trabajo.



.*o ok LA R,

S % | Autoridad para el Mangjo
X 7 Sustentable de la Cuencay
Sty ;del Lago de Amatitlan

Anexos 9.3.3.1
Caja de Petri con Coliformes Fecales y E. coli. Se observa el color rojo intenso y brillo
metalico en las colonias de E. col.

Anexo 9.3.3.2

Equipo de Filtracion de membrana junto con la bomba de vacio.
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9.3.4. MICROBIOLOGIA EN LAS AGUAS DE AGUA POTABLE

A. Objetivo
Identificar mediante la técnica de filtracion por membrana la cantidad de unidades
formadoras de colonias por mililitro (UFC/mI) en muestras de rio.

B. Responsabilidad y autoridad
B.1. Encargado de laboratorio: Velar por el cumplimiento de los procedimientos
establecidos en el presente procedimiento.
B.2. Personal de Microbiologia: Aplicar los procedimientos establecidos en el
presente procedimiento.

C. Método de analisis
Metodologia utilizada: SMEWW 9222 D.

D. Documentos Relacionados
D.1. Formato FMT-AMSA-02-005
D.2. Informe de resultados de [aboratorio

E. Material y equipo

E.1. Materiales
E.1.1. 4 cajas de Petri con agar Endo
E.1.2. 3 tubos con AP
E.1.3. 2 frascos con agua desmineralizada estéril.
E.1.4. Tips
E.1.5. Buretas de 10 mi
E.1.6. Pipeta Automatica de 1000 pl.
E.1.7. Filtros de membranas

E.2. Equipos
E.2.1. Campana de flujo laminar
E.2.2. Mechero
E.2.3. Autoclave
E.2.4. Incubadora a 44.5 °C

E.3. Equipo de proteccién personal
E.3.1. Guantes
E.3.2. Bata de manga larga
E.3.3. Lentes de seguridad.
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Especialista en el
analisis
microbiolégico del
agua

Se identifica la muestra en el cuaderno de trabajo de
microbiologia.

Se atempera la muestra junto con las cajas de Petri, los tubos
con AP y los frascos con agua desmineralizada estéril.
Dependiendo de las caracteristicas de la muestra, se realiza la
diluciéon correspondiente (1:10, 1:100, 1:1000, 1:10,000 y
1:100.000)

Dentro de la campana se arma el équipo de filtracién por
membrana segun las indicaciones del fabricante.

Previo a la filtracion de la muestra, se debe de realizar un
blanco de procedimiento.

Se colocan los tres filtros de membrana sobre los tres filtros del
equipo de filtracion. A continuacion, se sirve dentro del primer
embudo 20 ml de la muestra diluida, en el segundo embudo 20
ml de la muestra diluida y en el tercer embudo 30 ml de la
muestra diluida. Se procede a filtrar utilizando la bomba de
vacio.

Se retiran los embudos, y con una pinza estéril se retiran los
filtros de membrana.

En las cajas de Petri, previamente identificadas se coloca cada
uno de los filtros de membrana.

Se incuban las cajas de Petri a una temperatura de 44.5 °C por
48 horas.

Se cuentan las colonias haciendo la diferenciacion entre
Coliformes fecales y E. coli. Se reportan como UFC/100ml

Las colonias de E. coli se observan de color rojo intenso con un
brillo metélico en la superficie. Las Coliformes fecales se
observan de color rojo palido y sin brillo metalico en la
superficie.

Los resultados se registran en el cuaderno de trabajo.
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9.4 METALES PESADOS

9.4.1. DIGESTION ASISTIDA POR MICROONDAS PARA ANALISIS POR
ABSORCION ATOMICA

. Objetivo

Establecer los lineamientos operativos para el desarrollo de la digestion asistida
por microondas previa al analisis por espectrofotometria de absorcién atémica en
muestras de agua, a desarrollarse en el Laboratorio de Aguas y Sdlidos de la
Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lago, de AMSA.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencion de
digeridos a partir de muestras acuosas crudas de agua natural y aguas
residuales, con destino a ser analizadas por presencia de metales en el area
de absorcién atomica.

. Método de Referencia

EPA Method 3015a. Microwave Assisted Acid Digestion of Aqueous Sample &
Extracts. USEPA Revision 1, February 2007.

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y
almacenamiento de muestras acuosas

D.2. POE-AMSA-02-008 Lavado de Cristaleria.

D.3. POE-AMSA-03-001 Purificaciéon de Agua Suprapura.

D.4. FMT-AMSA-02-016 Uso y Manejo de Equipos de Laboratorio.

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:

E.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.

E.1.2. Acido clorhidrico suprapuro al 30%.

E.1.3. Agua desionizada.
E.2. Materiales

E.2.1. Pizetas con agua suprapura.

E.2.2. Recipientes de polipropileno desechables de 50.0 mL con taparrosca.
E.3. Equipos

E.3.1. Digestor de microondas START-D.

E.3.2. Rotor SK-10 y vasos de digestion de teflon.

E.3.3. Llave de torque calibrada a 20 Nm.

E.3.4. Base de sujecion de segmentos del rotor.

E.3.5. Pipetas automaticas de volumen graduable de 1.0 mL - 50.0 mL.
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E.4. Equipo de proteccion personal
E.4.1. Bata
E.4.2. Guantes.
E.4.3. Lentes de proteccion.

F. Procedimiento

F.1. Venf cacnon prellmmar
Paso —
Nu

: Puesto Fu"dma’ % . Descﬂpcién t:arealelctlvid:ad'.':'A"E

La preparacnon de disoluciones que mvolucren eI uso de acudo
1 nitrico concentrado debe realizarse en la campana de
extraccion, con uso completo del equipo de seguridad personal.
Los analisis que involucren el uso del digestor de microondas
START-D deben realizarse en observancia continua de las
2 Profesional para medidas de salud y seguridad ocupacional, especialmente en
analisis de el manejo de acidos fuertes concentrados y con el uso del
metales pesados  extractor de gases durante el procedimiento.
Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidon
3 preparado e identificado para tal fin para posterior tratamiento
especial.
Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse
con el registro diario de condiciones de operacion del equipo.

F.2. Proced:mlento de preparacuén del dlqestor

aso Puesto Funclonal

Nl'lm ro u..J'(:.-_}‘ S SRR
1 Encender el digestor START-D.
Utilizando la consola de interfase con el usuario, ingresar al
usuario “Administrador”, clave: 123456, presionar "Ok’.
Verificar que el tubo de escape de gases se encuentre
introducido en la campana de extraccion.
Verificar que los componentes de los vasos de digestion y el
Profesional para vaso control, observar que se encuentren en buenas
analisis de condiciones, sin dafos visibles. De existir algun dano
metales pesados considerable no debe utilizarse.
Usar el test de altura en los diafragmas de sellado, los
diafragmas no deben atravesar el testeador.
Remarcar con un marcador los nimeros de vaso
correspondientes de ser necesario.
Verificar el estado fisico de la termocopla, no debe presentar
dafos visibles.

‘ i
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F.3. Prooedlmlento de Qre@ramon los dlqendos

7

'_‘cripcson tarealactividad

Sacar los recnplentes con Ias muestras a dugerlr del refngerador

1 y dejar atemperar hasta que alcancen la temperatura
ambiental.
Anotar en el cuaderno de laboratorio en numero de la posicion,
2 en numero de registro y la identificacion de las muestras a ser
digeridas.

Colocar la pipeta automatica en la posicion “Pipetear”. Medir
45.0 mL de la muestra y anadir al vaso de digestion. Repetir
3 con las otras muestras. Medir y anadir 45.0 mL de agua
desionizada en uno de los vasos al azar como “Blanco
Metodologico”.
Colocar la pipeta automatica en la posicion “Dispensar’. Medir
4 4.0 mL x 10 dispensaciones de acido nitrico suprapuro al 65%
Profesigr?al pae y anadir dicho volumen a cada vaso de digestion.
andlisisde i 10 mL x 10 dispensaciones de acido clorhidrico
metales pesados g
suprapuro al 30% y afadir dicho volumen a cada vaso de
digestion.
Cerrar todos los vasos de digestion colocandoles su tapon y
colocarlos en su respectiva camisa de presion, colocarles los

8 diafragmas de sellado correspondientes. Colocar cada vaso en
su respectivo segmento del rotor SK-10.
Cerrar cada vaso su segmento del rotor con la llave de torque
utilizando la base de sujeccion de vasos del equipo y aplicando

4 fuerza en sentido horario sobre la prensa de cierre hermeético,
hasta que la llave de torque haga “click”.

8 Armar el rotor SK-10 dentro del digestor START-D.

9 Colocar y conectar cuidadosamente la termocopla.

10 Cerrar la compuerta principal del digestor.

F.4. Procedimiento de carga del programa de digestién

Utnhzando la consola de mterfase con eI usuario, mgresar al

1 Profesional para e
S menu “Program”.
analisis de : . . :
En el menl con el icono de folder abierto buscar el archivo
2 metales pesados

“Agua-SK-10.mpr" y cargarlo.
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- Paso
:Nﬂmero

Puesto Func:onal : St Descnpcuén tarealactivudad

En el menu “Wave verificar que las condxaones sean Ias

siguientes:
3 Nr t E(W) T1(°C).
1 15:00 1000 165
2 10:00 1000 165
: En caso de digerirse 5 vasos 0 menos, cambiar el E(W) a 500.
Profesional para e =L -
> En el mend “Run”, verificar que la termocopla indique la
5 analisis de :
temperatura ambiental.
metales pesados o ; " _ - - o
6 Presionar el botén “Start” y verificar que la corrida de digestion
no presente anomalias durante el gradiente de temperatura.
7 Encender la campana de extraccién.
Registrar la fecha, hora, analista responsable, nimero de
8 - muestras, estado del equipo y observaciones en la hoja de “Uso

y Manejo de Equipos de Laboratorio”, FMT-AMSA-02-016.

F 5. Procedimiento de extraccnén de dlgendo

Pueéto Funclonal Descnpc:én tarealactividad

Numero : VR
Una vez termunado el prooeso de dlgestlon permmr que los
1 segmentos del rotor y los vasos de digestién se atemperen
hasta la temperatura ambiental.

Remover cuidadosamente la termocopla y colocarla a
resguardo.

Colocar la base de sujecion de vasos del equipo en la campana
de extraccion. Colocar un segmento en la base de sujecion y
utilizar la llave de torque para aflojar la prensa aplicando fuerza
en sentido anti horario hasta que sea posible remover el vaso
del segmento. Remover el diafragma de sellado y el tapon.
Verter el digerido en un rec:plente de polietileno con taparrosca
de 50.0 mL debidamente identificado. Cerrar y guardar.
Colocar los vasos de digestion y los tapones en el area de
lavado de cristaleria y ejecutar el procedimiento de lavado.

Profesional para
analisis de
metales pesados

w

G. Criterios o Requisitos para la aprobacion o rechazo
PG . <

Puesto Funclbr_ial P = “Descripcién tareafaii:twidad'éf"'fij 58

Namero

Profesional para  Si en algun caso se nota que la muestra ha sufrido fug
1 analisis de liberacion de presion excesiva, es necesario descartar el
metales pesados  digerido y repetir el procedimiento para dicha muestra.
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9.4.2. DETERMINACION DE ARSENICO TOTAL EN DIGERIDOS

. Objetivo

El presente procedimiento tiene por objeto establecer los lineamientos operativos
para el desarrollo del analisis de arsénico en muestras digeridas, a desarrollarse
en el Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental
y Manejo de Lago, de AMSA.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtenciéon de la
concentracion de arsénico total en digeridos. con destino a ser analizadas por
presencia de metales en el area de absorcion atémica.

. Método de analisis

C.1. Espectrofotometria de absorcion atomica en la modalidad de horno de grafito.
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater 3113B-As

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y
almacenamiento de muestras acuosas

D.2. POE-AMSA-02-008 Lavado de Cristaleria

D.3. POE-AMSA-03-001 Purificaciéon de Agua Suprapura.

D.4. POE-AMSA-04-001 Digestion Asistida por Microondas para Analisis por
Absorcion Atémica.

D.5. FMT-AMSA-04-003 Registro de analisis por Absorcion atdbmica en horno

de grafito y vapor frio

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
E.1.2. Argdn ultrapuro.
E.1.3. Dilucién de acido nitrico al 0.2%.
E.1.4. Dilucién de Pd de 50.00 mg/L.
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Dilucion stock de As de 0.0600 mg/L.
E.2.2. Estandar de As trazable de 1000.00 mg/L.
E.3. Materiales
E.3.1. Balones aforados de 25.0 mL.
E.3.2. Pizetas con agua suprapura.
E.3.3. Viales de polipropileno desechables de 2.0 mL.
E.3.4. Viales vidrio de 10.0 mL.
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E.4. Equipos
E.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el

espectrofotémetro.
E.4.2. Espectrofotdmetro de absorcion atdomica, con modulo de horno de grafito
y automuestreador.
E.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 uL con tips desechables.
E.5. Equipo de proteccién personal
E.5.1. Bata
E.5.2. Guantes.
E.5.3. Lentes de proteccion.
E.5.4. Mascara antigas con filtro para vapores acidos y carbén activado.

F. Procedimiento

F 1. Verlf cac:on prellmmar

Puesto Funcio"‘al; 4 Af ';.f;escrupclén tarealactlvndad e

La preparacnén de dlsoluuones que mvolucren el uso de acido

1 nitrico concentrado debe realizarse en la campana de
extraccion, con uso completo del equipo de seguridad personal.
Los analisis que involucren el uso del espectrofotometro de
absorcion atomica deben realizarse en observancia continua
2 Profesional para de las medidas de salud y seguridad ocupacional,
analisis de especialmente en el manejo del cilindro de gas argon y con el
metales pesados uso del extractor de gases durante el procedimiento.
Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidén
3 preparado e identificado para tal fin para posterior tratamiento
especial.
Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse
con el registro diario de condiciones de operacién del equipo.

2 Procedlmlento d__preparacwn del hardware espectrofotometnco

‘ Descnpcu)n tarealr_ civi

Encender la computadora e mgresar al usuario “absorc

: clave: 12345678.
: Encender el médulo central y el médulo del horno de grafito del
2 Profesional para :
S espectrofotometro.
analisis de > - . o
Abrir las llaves de gas argon, registrar en la hoja de condiciones
3 metales pesados 5 Ry 2
del equipo la presion inicial en psi.
4 De no estar colocada, colocar la lampara de As en la posicion

2.
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Puesto Functonal
Profesional para

analisis de
metales pesados
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Descripcion tarealactividad

Alimentar el carrusel del automuestreador con los viales
identificados, cada uno con aproximadamente 1.0 mL de la
muestra  digerida  correspondiente.  Colocar  blancos
metodolégicos al principio y al final de la corrida y controles
cada 10 muestras.

F.3. Procedimiento de preparacion del software espectrofotométrico

PBSO

Numero

Puesto Funcional

Profesional para
andlisis de
metales pesados

Descripcnén tarealactmdad

Abrir el software SpectrAA y elegir las opcuones “Hola de
Trabajo’="Nueva desde...

Elegir una pIantuIIa preprogramada con el método de analisis de
arsénico.

Revisar si la lampara se ha encendido al cargar la plantilla del
método para arsénico. En caso negativo, encenderla en:
“Utilidades del Horno"="Encender Iamparas

Renombrar con la fecha del dia y anadir al nombre la
terminacion 01 o el ordinal correspondiente.

En la pestafia “Etiquetas”, numerar y nombrar las muestras
segun el orden que tienen en el carrusel del automuestreador.

F.4. Procedimiento de optimizacion de |a sefal de la lampara

 Paso. o, esto Funcional

Profesional para
analisis de
metales pesados

Descnpcaén tarealactnwdad

Calentar la lampara durante no menos de 10 mmutos o] hasta
que la sefal se estabilice y no se aprecie disminucién de la
misma durante 5 minutos.

Realizar una evaluacion de optimizacion de sefal sin el cabezal
del hormo de grafito instalado, graduando los tornillos de la
parte posterior de la conexion de la lampara a modo de obtener
la maxima senal en el indicador del software.

Repetir la optimizacion de la sefial luego de instalar el cabezal
del horno de grafito, graduando la altura y profundidad del

 blogue con los tornillos de ajuste manual.

Registrar el porcentaje de ganancia inicial de la lampara en la
hoja de condiciones del equipo FMT-AMSA-04-003 Registro de
analisis por Absorcion atémica en horno de grafito y vapor frio

 Ajustar la posicion del capilar del automuestreador..
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F.5. Procedlmlento de a_uste del capilar del automuestreador
N!:rar:anrd Puesto Funcional Za Descnpcuén tareafactnvudad .
Colocar el automuestreador en la posicion de su;ec;én del
1 chasis del médulo principal, conectando el cable de datos y el
tubo de argoén al médulo del horno de grafito.
2 Llenar el depdsito inferior con dilucion de acido nitrico al 0.2%.

Asegurandose que el tubo de desechos se encuentre
conectado, ya sea en el boton de “Optimizar”’, o en el de
3 g “Utilidades del Horno", ubicar el botén de “Lavar’, y presionarlo
Proaf:'l?s?:l d[:ara varias veces, a modo de llenar el estanque de lavado del
capilar.
metales pesados. -\ iar el botén "Video Horno”, ya sea en la ventana del botén
“Optimizar”, o en la pestafa de botones de control.
Ajustar la posicion de ingreso del capilar al tubo de grafito
5 asistiéndose de “Utilidades del Horno"="Alinear”, la imagen de
video, los tornillos de ajuste y una lampara.
Cuando el capilar esté correctamente alineado, colocar la
chimenea de evacuacion de gases.

F.6. Procedimiento de aconducuonamuento del tubo
Paso

Puesto Functonal . f. o Descripclén tarealactividad

Num : i e
Colocar en la posicién 52 un vial de 10 mL con agua suprapura
1 _y en la posicion 53, un vial de 10 mL con una dilucion de Pd de

50 mg/L.

Encender el chiller y la campana de extraccion.

i a
Riofesione gtd Presionar “Utilidades del Horno"="Acondicionar tubo’,

3 analisis de
ajustando a 2 ciclos.
metales pesados
4 Verificar a través de la imagen de video que la muestra se
evapore sin proyecciones.
5 Si existe sefal analitica por suciedad en el tubo, repetir el

procedimiento hasta obtener una linea base plana.

F.7. Procedlmlento analitico

Paso
Numero

Puesto Funcional S Descripclén tarealactwidad

Colocar enla pos:caon 51 un vial con aprox1madamente 1. 0 mL

L Profesional para de la dilucién stock de As.
2 analisis de Presionar el botén “Empezar"
3 metales pesados Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y
presionar “Ok”.
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~Paso

Puesto Funcnonal : Descnpmon tarealactmdad

Numero :
: Comprobar que la calibracién arro;e una curva de cahbraclén
4 ' vélida y los resultados sean obtenidos sean numéricos. Si se
L recibe el resultado "UNCAL", se debe repetir la calibracion.
Profesional para :
amaliaaa Reglstrar en el formato del dlagrama de control los resultados
5 de los viales de control, asegurandose que cumplan con los
metales pesados . ;
limites establecidos.
Registrar los resultados de los viales de blancos metodologicos
en el formato de calculo de limite de deteccion.

G. Reporte de resultados dlmensmnales, formato donde se reporta
~Paso :
Numero

: Puesto Funcuonal : : Descnpcton tarealactwadad

Los resultados obtenidos deben reportarse en concentracion

(mg/L) en el formato FMT-AMSA-02-004. Orden de Analisis de
' Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que corresponda a la

muestra analizada.

Profesional para
1 analisis de
metales pesados
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9.4.3. DETERMINACION DE CADMIO TOTAL EN DIGERIDOS

. Obijetivo

Establecer los lineamientos operativos para el desarrollo del anélisis de cadmio
en muestras digeridas, a desarrollarse en el Laboratorio de Aguas y Sdlidos de la
Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lago, de AMSA.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencion de la
concentracion de cadmio total en digeridos. con destino a ser analizadas por
presencia de metales en el area de absorcién atémica.

. Método de analisis
Espectrofotometria de absorciéon atomica en la modalidad de horno de grafito.
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater 3113B-Cd

. Documentos Relacionados
D.1. POE-AMSA-03-001 Purificacion de Agua Suprapura.
D.2. POE-AMSA-04-001 Digestion Asistida por Microondas para Analisis por
Absorcién Atémica.
D.3. FMT-AMSA-04-003 Registro de analisis por Absorcién atémica en horno
de grafito y vapor frio

. Material y Equipo
E.1. Reactivos:
E.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
E.1.2. Argén ultrapuro.
E.1.3. Dilucién de &cido nitrico al 0.2%.
E.1.4. Diluciéon de NHz:H2PQO4 de 5000.00 mg/L.
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Dilucién stock de Cd de 0.0100 mg/L.
E.2.2. Estandar de Cd trazable de 1000.00 mg/L.
E.3. Materiales
E.3.1. Balones aforados de 25.0 mL.
E.3.2. Pizetas con agua suprapura.
E.3.3. Viales de polipropileno desechables de 2.0 mL.
E.3.4. Viales vidrio de 10.0 mL.
E.4. Equipos
E.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el
espectrofotometro.
E.4.2. Espectrofotémetro de absorcidn atomica, con moddulo de horno de grafito
y automuestreador.
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E.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 uL con tips desechables.
E.5. Equipo de proteccién personal

E.5.1. Bata
E.5.2. Guantes.

E.5.3. Lentes de proteccion.
E.5.4. Mascara antigas con filtro para vapores acidos y carbén activado.

Procedimiento

F. 1 Verrﬁcacnén prehmmar

Pueeto Func:onal
'0. =

Profesional para
analisis de
metales pesados

Descnpc:én tarealactnvndad

La preparacnon de dlsoluaones que mvolucren el uso de acudo
nitrico concentrado debe realizarse en la campana de
extraccion, con uso completo del equipo de seguridad personal.
Los analisis que involucren el uso del espectrofotometro de
absorcion atomica deben realizarse en observancia continua
de las medidas de salud y seguridad ocupacional,
especialmente en el manejo del cilindro de gas argon y con el
uso del extractor de gases durante el procedimiento.

Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidén
preparado e identificado para tal fin para posterior tratamiento
especial.

Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse
con el registro diario de condiciones de operacion del equipo.

Profesional para
analisis de
metales pesados

F 2 Prooednmnento de preparacnon del hardware espectrofotometnco

Descnpcmn tarealactmdad

Encender la computadora e mgresar al usuario absorcuon
clave: 12345678.

Encender el médulo central y el médulo del horno de grafito del
espectrofotometro.

Abrir las llaves de gas argon, registrar en la hoja de condiciones
del equipo la presién inicial en psi.

De no estar colocada, colocar la |ampara de Cd en la posicién
1.

Alimentar el carrusel del automuestreador con los viales
identificados, cada uno con aproximadamente 1.0 mL de la
muestra  digerida correspondiente. Colocar  blancos
metodolégicos al principio y al final de la corrida y controles
cada 10 muestras.
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F 3. Procednmlento de Dreparacnén del software esgectrofotometnco

Descripcién baraalactiv:dad

Abrir el software SpectrAA y eleglr las opcaones “Hola de

3 Trabajo"="Nueva desde..."
2 Elegir una plantilla preprogramada con el método de analisis de
cadmio.
Profesional para  Revisar si la lampara se ha encendido al cargar la plantilla del
3 analisis de método para cadmio. En caso negativo, encenderla en:
metales pesados  “Utilidades del Horno™="Encender |amparas”.
4'7 Renombrar con la fecha del dia y afadir al nombre la
terminacion 01 o el ordinal correspondiente.
5 En la pestafia “Etiquetas”, numerar y nombrar las muestras

segun el orden que tienen en el carrusel del automuestreador.

F.4. Prooedlmuento de ogtlmlzaaén de Ia senal de la lampara
Paso A : o ;

Puesto Funcional Descnpc:én tarealactmdad' 2

Calentar la Iémpara durante no menos de 10 mlnutos o hasta

1 que la sefal se estabilice y no se aprecie disminucion de la
misma durante 5 minutos.
Realizar una evaluacién de optimizacion de senal sin el cabezal
del horno de grafito instalado, graduando los tomillos de la
parte posterior de la conexion de la lampara a modo de obtener

Profesional para |a maxima sefial en el indicador del software.

analisis de Repetir la optimizacion de la senal luego de instalar el cabezal

metales pesados del horno de grafito, graduando la altura y profundidad del
bloque con los tornillos de ajuste manual.
Registrar el porcentaje de ganancia inicial de la lampara en la
hoja de condiciones del equipo FMT-AMSA-04-003. Registro
de analisis por Absorcién atomica en horno de grafito y vapor
frio.

5 Ajustar la posicion del capilar del automuestreador.

w

F.5. Procedimiento de ajuste del capilar del automuestreador
~ Paso
‘Namero

 Puesto Funcional :{H ‘ Descripclén tarealactlvidad

: Colocar el automuestreador en la posnc:én desujecuén del
Profesional para

1 SR chasis del médulo principal, conectando el cable de datos y el
analisis de ;
R e tubo de argon al médulo del horno de grafito.
2 Pe Llenar el depésjto infqrior con diluciép de écido nitrico al 0.2%.
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- Paso
Numero

' Puesto Functonal e Descnpcién tarea.‘acthdad

Asegurandose que el tubo de desechos se encuentre
conectado, ya sea en el boton de “Optimizar”, o en el de
3 “Utilidades del Horno", ubicar el boton de “Lavar”, y presionarlo
varias veces, a modo de llenar el estanque de lavado del
capilar.

Ubicar el botén “Video Horno”, ya sea en la ventana del botén
“Optimizar’, o en |a pestana de botones de control.

Ajustar la posiciéon de ingreso del capilar al tubo de grafito
5 asistiéndose de “Utilidades del Horno"="Alinear”, la imagen de
video, los tornillos de ajuste y una lampara.

Cuando el capilar esté correctamente alineado, colocar la
chimenea de evacuacion de gases.

Profesional para
4  analisisde
metales pesados

F.6. Prooedlmlento de acondlcnonamlento del tubo
- Paso
Numero

Puesto Funclonal v o '. 3 Descripcién tarea!actmdad

Colocar enla posucuén 52 un vial de 10 mL con agua suprapura
1 'y en la posicion 53, un vial de 10 mL con una dilucion de
NHsH2PO4 de 5000 mg/L.

Encender el chiller y la campana de extraccion.

Profesi
[ofesiona) para Presionar “Utilidades del Horno"="Acondicionar tubo’,

3 analisis de ; i
ajustando a 2 ciclos.
metales pesados : S A '
4 Verificar a través de la imagen de video que la muestra se
evapore sin proyecciones.
5 Si existe sefal analitica por suciedad en el tubo, repetir el

procedimiento hasta obtener una linea base plana.

F.7. Prooedimiento analitico
Paso
Nume

Puesto Funcional s : Descripcion tarealéctividad

Colocar en la posicion 51 un vial con aproximadamente 1.0 L
de la dilucion stock de Cd.
2 3 Presionar el boton “Empezar”.
Profesional para 5 - g
L Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y
3 analisis de presionar "OK.
metales pesados
Pe Comprobar que la calibracion arroje una curva de calibracion
4 valida y los resultados sean obtenidos sean numéricos. Si se
recibe el resultado "UNCAL", se debe repetir la calibracion.
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Paso
Numero

| Puesto Funcnonal ; Descnpcién tarealactmdad

Reg|strar en el formato del dlagrama de control los resultados
5 Profesional para de los viales de control, asegurandose que cumplan con los
andlisis de limites establecidos.
metales pesados  Registrar los resultados de los viales de blancos metodolégicos
en el formato de calculo de limite de deteccion.

G. Reporte de resultados, dlmensmnales, formato donde se reporta

Puesto Funcxo“'al“ e Descrlpclén tarealactnvndad !

- Los resultados obtenidos deben reportarse en conoentracién

(mglL) en el formato FMT-AMSA-02-004. Orden de Andlisis de

Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que corresponda a la
muestra analizada.

Profesional para
1 analisis de
metales pesados
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9.4.4. DETERMINACION DE CROMO TOTAL EN DIGERIDOS

. Objetivo

El presente procedimiento tiene por objeto establecer los lineamientos operativos
para el desarrollo del analisis de cromo en muestras digeridas, a desarrollarse en
el Laboratorio de Aguas y Sélidos de la Divisiéon de Control, Calidad Ambiental y
Manejo de Lago, de AMSA.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtenciéon de la
concentracion de cromo total en digeridos. con destino a ser analizadas por
presencia de metales en el area de absorcién atomica.

. Método de analisis

Espectrofotometria de absorcion atomica en la modalidad de horno de grafito.
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater 3113B-Cr

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-03-001 Purificacion de Agua Suprapura.
D.2. POE-AMSA-04-001 Digestion Asistida por Microondas para Analisis por
Absorcién Atémica.
D.3. FMT-AMSA-04-003 Registro de andlisis por Absorcion atémica en horno
de grafito y vapor frio

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
E.1.2. Argén ultrapuro.
E.1.3. Dilucién de acido nitrico al 0.2%.
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Estandar de Cr trazable de 1000.00 mg/L.
E.2.2. Dilucién stock de Cr de 0.0100 mg/L.
E.3. Materiales
E.3.1. Balones aforados de 25.0 mL.
E.3.2. Pizetas con agua suprapura.
E.3.3. Viales de polipropileno desechables de 2.0 mL.
E.3.4. Viales vidrio de 10.0 mL.
E.4. Equipos
E.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el
espectrofotometro.
E.4.2. Espectrofotometro de absorcion atdmica, con médulo de horno de grafito
y automuestreador.
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E.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 puL con tips desechables.
E.5. Equipo de proteccion personal
E.5.1. Bata
E.5.2. Guantes.
E.5.3. Lentes de proteccion.
E.5.4. Mascara antigas con filtro para vapores acidos y carbén activado.

F. Procedimiento

F.1. Verificacion preliminar

La preparacion de disoluciones que involucren el uso de acido
1 nitrico concentrado debe realizarse en la campana de
extraccion, con uso completo del equipo de seguridad personal.
Los analisis que involucren el uso del espectrofotometro de
absorcion atomica deben realizarse en observancia continua
2 Profesional para de las medidas de salud y seguridad ocupacional,
analisis de especialmente en el manejo del cilindro de gas argon y con el
metales pesados uso del extractor de gases durante el procedimiento.
Los residuos liquidos deben recolectarse en un biddn
3 preparado e identificado para tal fin para posterior tratamiento
especial.
Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse
con el registro diario de condiciones de operacion del equipo.

F 2. Procednmlento de preparacusn del hardware espectrofotometnco
;:".P“- & : : e g
: Nﬁmeco

Puesto Funcional AERi Descnpclén tarea!actmdad e

Encender Ia computadora e mgresar al usuario absorcuon

. clave: 12345678.
; Encender el modulo central y el médulo del horno de grafito del
espectrofotometro.
3 Abrir las llaves de gas argén, registrar en la hoja de condiciones
Profesional para  del equipo la presién inicial en psi.
4 andlisis de De no estar colocada, colocar la Iampara de Cr en la posicién

metales pesados 4.
Alimentar el carrusel del automuestreador con los viales
identificados, cada uno con aproximadamente 1.0 mL de la
5 muestra digerida correspondiente. Colocar blancos
metodologicos al principio y al final de la corrida y controles
cada 10 muestras.
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F.3. Procedimiento de preparacion del software espectrofotométrico
~Paso .
SNumero

Puesto Funclonal : 2 Descripcion tarealactividad

Abrir el software SpectrAA y elegir las opcnones | “Hoja de
Trabajo"="Nueva desde...
Elegiruna planulla preprogramada con el método de andlisis de

e cromo.
Profesional para  Revisar si la lampara se ha encendido al cargar la plantilla del
3 analisis de método para cromo. En caso negativo, encenderla en:

metales pesados  “Utilidades del Horno"=»"Encender lamparas”.
Renombrar con la fecha del dia y anadir al nombre la
terminacion 01 o el ordinal correspondiente.
En la pestafia “Etiquetas”, numerar y nombrar las muestras
segun el orden que tienen en el carrusel del automuestreador.

F.4. Procedlmlento de optimizacion de la senal de la |ampara
Paso
“gNumero

Puesto Func&onal R N Descripcién tarealactwidad

Calentar la lampara durante no menos de 10 mlnutos o hasta
que la senal se estabilice y no se aprecie disminucién de la
misma durante 5 minutos.

Realizar una evaluacién de optimizacion de sefal sin el cabezal
del horno de grafito instalado, graduando los tornillos de la

Z parte posterior de la conexién de la ldmpara a modo de obtener
Profesional para  |la maxima senal en el indicador del software.

analisis de Repetir la optimizacién de la senal luego de instalar el cabezal

3 metales pesados del horno de grafito, graduando la altura y profundidad del

blogue con los tornillos de ajuste manual.
Registrar el porcentaje de ganancia inicial de la lampara en la
hoja de condiciones del equipo FMT-AMSA-04-003. Registro

4 de analisis por Absorcion atémica en horno de grafito y vapor
frio.
5 Ajustar la posicion del capilar del automuestreador.

F.5. Procedimiento de ajuste del capilar del automuestreador
Paso'f : ;
‘Numero

Puesto Funcional ~ Descripeion tarealactividad

Co|ocar eI automuestreador en la posmén de su;ecmn del
chasis del médulo principal, conectando el cable de datos y el
tubo de argén al médulo del horno de grafito.

Llenar el deposito inferior con dilucién de Acido nitrico al 0.2%.

Profesional para
analisis de
metales pesados
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paso,
‘Numero

Puesto Funcional Descnpcsén tarealactwcdad

Aseguréndose que el tubo de desechos se encuentre
conectado, ya sea en el boton de “Optimizar”, o en el de
3 “Utilidades del Horno", ubicar el boton de “Lavar’, y presionario
varias veces, a modo de llenar el estanque de lavado del
capilar.
Ubicar el botén “Video Horno", ya sea en la ventana del botén
“Optimizar’, o en la pestaria de botones de control.
Ajustar la posicion de ingreso del capilar al tubo de grafito
5 asistiéndose de “Utilidades del Horno="Alinear”, la imagen de
video, los tornillos de ajuste y una lampara.
Cuando el capilar esté correctamente alineado, colocar la
chimenea de evacuacion de gases.

Profesional para
4 analisis de
metales pesados

F.6. Procechmnento de aoondtcmnamlento del tubo

N:ams: : Puesto Funcional ‘ Descripcién tarealactiv:dad
1 Coiocar enla posncnén 52 un vial de 10 mL con agua suprapura
2 Encender el chiller y la campana de extraccion.
3 Profesional para P_resnonar Ut!hdades del Horno’=»"Acondicionar tubo”,
nAlislada ajustando a 2 ciclos.
# metales pesados Verificar g través dg la imagen de video que la muestra se
evapore sin proyecciones.
5 Si existe sefal analitica por suciedad en el tubo, repetir el

procedimiento hasta obtener una linea base plana.

F.7. Procedlmlento analmoo

Puesto Funcional 2 "-?Déscripciér‘i tareéié‘étiﬁdad

Colocar en Ia posicion 51 un vial con aproximaamente 1.0 mL

{ de la dilucion stock de Cr.
2 Presionar el botén “Empezar” y luego “Ok”
Comprobar que la calibracién arroje una curva de calibracién
3 Profesional para  vaélida y los resultados sean obtenidos sean numeéricos. Si se
analisis de recibe el resultado “UNCAL", se debe repetir la calibracion.
metales pesados Registrar en el formato del diagrama de control los resultados
4 de los viales de control, asegurandose que cumplan con los
limites establecidos.
5 Registrar los resultados de los viales de blancos metodoldgicos

en el formato de calculo de limite de deteccion.
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G. Reporte de resultados, dlmensmnales formato donde se reporta

‘Paso
Numero ,

Puesto Funcional Descnpcnén tarealactwadad

Losresultados obtemdos deben reponarse en ooncentracnén
(mg/L) en el formato FMT-AMSA-02-004. Orden de Analisis de

1 endisisde | oratorio: ABSORCION ATOMICA que corresponda a la
~ metales pesados
: ~muestra analizada.

Profesional para
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9.4.5. DETERMINACION DE COBRE TOTAL EN DIGERIDOS

. Objetivo

El presente procedimiento tiene por objeto establecer los lineamientos operativos
para el desarrollo del analisis de cobre en muestras digeridas, a desarrollarse en
el Laboratorio de Aguas y Sdlidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y
Manejo de Lago, de AMSA.

. Método de analisis

Espectrofotometria de absorcién atémica en la modalidad de llama. Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater 3111B-Cu

. Responsabilidad y autoridad

C.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Soélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

C.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencion de la
concentracion de cobre total en digeridos. con destino a ser analizadas por
presencia de metales en el area de absorcion atomica.

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y
almacenamiento de muestras acuosas
D.2. POE-AMSA-02-008 Lavado de Cristaleria
D.3. POE-AMSA-03-001 Purificacién de Agua Suprapura.
D.4. POE-AMSA-04-001 Digestion Asistida por Microondas para Analisis por
Absorcion Atomica.
D.5. FMT-AMSA-04-002 Registro de analisis por Absorcién atédmica en llama

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
E.1.2. Acetileno grado industrial.
E.1.3. Compresor con deposito de aire comprimido.
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Estandar de Cu trazable de 1000.00 mg/L.
E.2.2. Diluciones stock de Cu de 0.2000, 1.0000 y 2.0000 mg/L.
E.3. Materiales
E.3.1. Balones aforados de 25.0 mL y 50.0 mL.
E.3.2. Beakers de vidrio de 100.0 mL y 250.0 mL.
E.3.3. Pizetas con agua suprapura.
E.4. Equipos
E.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el
espectrofotometro.
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E.4.2. Espectrofotémetro de absorcién atémica, con médulo de horno de grafito
y automuestreador.
E.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 pL con tips desechables.
E.5. Equipo de proteccién personal

E.5.1. Bata
E.5.2. Guantes.
E.5.3. Lentes de proteccion.
E.5.4. Mascara antigas con filtro para vapores acidos y carbon activado.

F. Procedimiento

F. 1 Verificacion preliminar

ro Puesio Funcional Descnpclon iareafactmdad

La preparacnén de disoluciones que mvolucren el uso de émdo

1 nitrico concentrado debe realizarse en la campana de
extraccion, con uso completo del equipo de seguridad personal.

Los andlisis que involucren el uso del espectrofotémetro de

absorcién atémica deben realizarse en observancia continua

2 Profesional para de las medidas de salud y seguridad ocupacional,
analisis de especialmente en el manejo del cilindro de gas argén y con el

metales pesados  uso del extractor de gases durante el procedimiento.
Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidén

3 preparado e identificado para tal fin para posterior tratamiento
especial. :
4 Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse
con el registro diario de condiciones de operacién del equipo.
F.2. Prooedlmlento de preparac;on del hardware espectrofotometrlco
%Nl:aso Puesto Funcmnal Descnpcton tarealactmdad

Encender la computadora e ingresar al usuario absormon
clave: 12345678.
2 Encender el médulo central

Abrir las llaves de gas acetileno y de aire comprimido del

Profesional para

3 Cralisis de oompresor. registrar en el formato la presion inicial en psi del
acetileno.
metales pesados
4 De no estar colocada, colocar la lampara de Cu en la posicion
1.
5 Instalar el médulo de atomizacion, el quemador y el tubo de

drenaje de desechos.
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F.3. Procedlmlento de preparacmn del software espectrofotométnco

Descnpclon tareafactivudad £

Abnr el software SpectrAA y elegir las opciones: “Ho;a de

L Trabajo"="Nueva desde...”
2 Elegir una plantilla preprogramada con el método de analisis de
cobre.
Profesional para  Revisar si la lampara se ha encendido al cargar la plantilla del
3 analisis de método para cobre. En caso negativo, encenderla en:
metales pesados  “Utilidades del Homo"="Encender lamparas”.
4 Renombrar con la fecha del dia y anadir al nombre la
terminacion 01 o el ordinal correspondiente.
5 En la pestana “Etiquetas®, numerar y nombrar las muestras

segun el orden que tienen en el carrusel del automuestreador.

F.4. Procedimiento de omlmlzac:lon de la sefal de la lampara
"Pa'_.fd' '
Niamero

Puesto Funclonal ' Descripcién tarealactlvudad

Calentar la lampara durante no menos de 10 mmutos 0 hasta
1 que la sefal se estabilice y no se aprecie disminucion de la
misma durante 5 minutos.
Alinear la posicion del quemador utilizando una tarjeta de
2 alineacion y los tomnillos de ajuste manual de altura y
profundidad del bloque.
Profesional para  Colocar el escudo de proteccién de llama y la chimenea de

: | andlisis de evacuacion de gases en el chasis del modulo central.
~ metales pesados  Sumergir el tubo de succién en agua suprapura contenida en
4
un beaker de 250.0 mL.
5 Presionar el botén de ignicién y realizar una optimizacion de la
senal. 7 e A
Registrar el porcentaje de ganancia inicial de la lampara en el
6 formulario FMT-AMSA-04-002. Registro de analisis por

Absorcion atomica en llama.

F.5. Procedimiento analitico

Naméro Puesto Funcmnaj oy Descnpclén tarealactwidad
1 Profes:onal para Presmnar el boton “Empezar”
2 analisis de Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y

metales pesados  presionar “Ok”.
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“Paso
Numero

; Puesto Funczonal 5 -~ Descripcion tarealactividad

Alimentar el tubo de succion con las diluciones
3 correspondientes a 0.2000, 1.0000 y 2.0000 mg/L de Cu,
correspondientes a los estandares 1, 2y 3.
Comprobar que la calibracién arroje una curva de calibracion
4 valida y los resultados sean obtenidos sean numéricos. Si se
recibe el resultado "UNCAL”, se debe repetir la calibracién.
Profesional para = Continuar la alimentacién del tubo de succion con las muestras
andlisis de correspondientes que el programa vaya solicitando. Colocar
metales pesados  blancos metodolégicos al principio y al final de la corrida y
controles de 1.000 mg/L cada 10 muestras.
Registrar en el formato del diagrama de control los resultados
6 ' de los viales de control, asegurandose que cumplan con los
limites establecidos.
'Registrar los resultados de los blancos en el formato de célculo
~ de limite de deteccion.

G. Reporte de resultados, dlmensmnales, formato donde se reporta
Paso

‘Puesto Func:onal ; 0 Descnpcaon tarealactwndad
Numero

Los resultados obtenidos deben reportarse en concentracion
(mglL) en el formato FMT-AMSA-02-004. Orden de Andlisis de
Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que corresponda a la
muestra analizada.

Profesional para
1 analisis de
- metales pesados
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9.4.6. DETERMINACION DE HIERRO TOTAL EN DIGERIDOS

. Objetivo

El presente procedimiento tiene por objeto establecer los lineamientos operativos
para el desarrollo del andlisis de hierro en muestras digeridas, a desarrollarse en
el Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y
Manejo de Lago, de AMSA.

. Método de analisis

Espectrofotometria de absorcion atémica en la modalidad de llama. Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater 3111B-Fe

. Responsabilidad y autoridad

C.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

C.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencion de la
concentracion de hierro total en digeridos. con destino a ser analizadas por
presencia de metales en el area de absorcion atomica.

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccién, transporte, preservacion y
almacenamiento de muestras acuosas

D.2. POE-AMSA-02-008 Lavado de Cristaleria

D.3. POE-AMSA-03-001 Purificacion de Agua Suprapura.

D.4. POE-AMSA-04-001 Digestion Asistida por Microondas para Analisis por
Absorcion Atémica.

D.5. FMT-AMSA-04-002 Registro de analisis por Absorcion atémica en llama

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
E.1.2. Acetileno grado industrial.
E.1.3. Compresor con deposito de aire comprimido.
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Estandar de Fe trazable de 1000.00 mg/L.
E.2.2. Diluciones stock de Fe de 1.2500, 2.5000 y 5.0000 mg/L.
E.3. Materiales
E.3.1. Balones aforados de 25.0 mL y 50.0 mL.
E.3.2. Beakers de vidrio de 100.0 mL y 250.0 mL.
E.3.3. Pizetas con agua suprapura.
E.4. Equipos
E.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el
espectrofotometro.
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E.4.2. Espectrofotometro de absorcién atémica, con médulo de horno de grafito
y automuestreador.
E.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 uL con tips desechables.
E.5. Equipo de proteccién personal

E.5.1. Bata
E.5.2. Guantes.
E.5.3. Lentes de proteccion.
E.5.4. Mascara antigas con filtro para vapores acidos y carbon activado.

F. Procedimiento

F. 1 Venf cacnén orehmlnar
Paso
Numero

Puesto Funcronal ‘ Descnpclon tarealactmdad

La preparaczon de disoluciones que mvolucren el uso de aado
1 nitrico concentrado debe realizarse en la campana de
extraccion, con uso completo del equipo de seguridad personal.
Los analisis que involucren el uso del espectrofotometro de
absorcién atémica deben realizarse en observancia continua
2 Profesional para de las medidas de salud y seguridad ocupacional,
analisis de especialmente en el manejo del cilindro de gas argén y con el
metales pesados uso del extractor de gases durante el procedimiento.
Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidén
3 preparado e identificado para tal fin para posterior tratamiento
especial.

Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse

con el registro diario de condiciones de operacion del equipo.

F 2 Procedlmlento de pregar c1én del hardware esgectrofotometnco

Puesﬁo Funcional Descnpmén tarealactsvndad

Namero

Encender la computadora e mgresar al usuario absorcaon
clave: 12345678.

2 Encender el médulo central

Abrir las llaves de gas acetileno y de aire comprimido del

Profesional para

3 analisia de com_presor. registrar en el formato la presion inicial en psi del
metales pesados gcslionc, --
4 De no estar colocada, colocar la lampara de Fe en la posicion
4.
5 Instalar el modulo de atomizacion, el quemador y el tubo de

drenaje de desechos.
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B3 Procedlmlento de gre@ramén del software espectrofotometnco
Paso S ERER ;

Descripc:én tarealactmdad

Abrir el software SpectrAA y elegurlas opclones “HOja de

Trabajo’="Nueva desde...”

Elegir una plantilla preprogramada con el metodo de analisis de
hierro.

- Revisar si la lampara se ha encendido al cargar la plantilla del

método para hierro. En caso negativo, encenderla en:
“Utilidades del Horno™="Encender lamparas’.

Renombrar con la fecha del dia y anadir al nombre la
terminacion 01 o el ordinal correspondiente.

En la pestaiia "Etiquetas’, numerar y nombrar las muestras
segun el orden que tienen en el carrusel del automuestreador.

F.4. Procedimiento de optimizacién de la senal de la |ampara
, Pas’jd 25 i '

Numero

Puesto Funcional

Profesional para
andlisis de
metales pesados

Descnpclén tarea!actmdad ,i»"'ii‘-;...

Calentar la |émpara durante no menos de 10 mmuios 0 hasta

que la senal se estabilice y no se aprecie disminucién de la
misma durante 5 minutos.

Alinear la posicion del quemador utilizando una tarjeta de
alineacion y los tornillos de ajuste manual de altura y
profundidad del bloque.

Colocar el escudo de proteccion de llama y la chimenea de
evacuacion de gases en el chasis del modulo central.

Sumerglr el tubo de succion en agua suprapura contenida en
un beaker de 250.0 mL.

Presionar el botén de ignicion y realizar una optimizacion de la
senal.

Registrar el porcentaje de ganancia inicial de la lampara en el
formulario FMT-AMSA-04-002. Registro de analisis por
Absorcién atémica en llama.

F.5. Procedlmlento analitico
Paso

Puesto Funclonal

Profesuonal para
analisis de
metales pesados

Descnpcién tarealactivida .

Presmnar el botén “Empezar" )
Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y
presionar “Ok”.
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Puesto Funcional i 3 Descnpclén tarealaétividé'd‘

3 Profesuonal para Alimentar el tubo de succién con las diluciones
analisis de correspondientes a 1.2500, 2.5000 y 5.0000 mg/L de Fe,
metales pesados ' correspondientes a los estandares 1, 2 y 3.

& Comprobar que la calibracién arroje una curva de calibracion
valida y los resultados sean obtenidos sean numéricos. Si se
recibe el resultado “UNCAL", se debe repetir la calibracion.

5 Continuar la alimentacién del tubo de succién con las muestras
correspondientes que el programa vaya solicitando. Colocar
blancos metodoldgicos al principio y al final de la corrida y
controles de 1.000 mg/L cada 10 muestras.

6 | Registrar en el formato del diagrama de control los resultados
de los viales de control, asegurandose que cumplan con los
limites establecidos. |

7 Registrar los resultados de los blancos en el formato de calculo

de limite de deteccion.

G. Reporte de resultados, dlmensnonales, formato donde se reporta

Puesto Funclonal A Descripcién tarealactwldad
Numero ;

Los resultados obtenidos deben reportarse en concentracuon
- (mglL) en el formato FMT-AMSA-02-004. Orden de Andlisis de
Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que corresponda a la
muestra analizada.

Profesional para
1 ‘ andlisis de
- metales pesados
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9.4.7. DETERMINACION DE NIQUEL TOTAL EN DIGERIDOS

. Objetivo

Establecer los lineamientos operativos para el desarrollo del anélisis de niquel en
muestras digeridas, a desarrollarse en el Laboratorio de Aguas y Sdlidos de la
Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lago, de AMSA.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencién de la
concentracion de niquel total en digeridos. con destino a ser analizadas por
presencia de metales en el area de absorcion atomica.

. Método de analisis

Espectrofotometria de absorcion atomica en la modalidad de llama. Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater 3111B-Ni

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y
almacenamiento de muestras acuosas
D.2. POE-AMSA-02-008 Lavado de Cristaleria
D.3. POE-AMSA-03-001 Purificacion de Agua Suprapura.
D.4. POE-AMSA-04-001 Digestion Asistida por Microondas para Analisis por
Absorcidén Atémica.
D.5. FMT-AMSA-04-002 Registro de analisis por Absorcion atomica en llama

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
E.1.2. Acetileno grado industrial.
E.1.3. Compresor con depésito de aire comprimido.
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Estandar de Ni trazable de 1000.00 mg/L.
E.2.2. Diluciones stock de Ni de 1.5000, 3.0000 y 6.0000 mg/L.
E.3. Materiales
E.3.1. Balones aforados de 25.0 mL y 50.0 mL.
E.3.2. Beakers de vidrio de 100.0 mL y 250.0 mL.
E.3.3. Pizetas con agua suprapura.
E.4. Equipos
E.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el
espectrofotdmetro.
E.4.2. Espectrofotémetro de absorcion atémica, con médulo de horno de grafito
y automuestreador.
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E.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 uL con tips desechables.

E.5. Equipo de proteccion personal
E.5.1. Bata
E.5.2. Guantes.
E.5.3. Lentes de proteccion.
E.5.4. Mascara antigas con filtro para vapores acidos y carbén activado.

F. Procedimiento

F.1. Veriﬁcacién preliminar
i§;9~P-850 ; '
Numero

Puesto Funcsonal 3 ' Descnpcnén tarealactmdad

La preparacion de disoluciones que mvolucren eI uso de écndo
1 nitrico concentrado debe realizarse en la campana de
extraccion, con uso completo del equipo de seguridad personal.

Los andlisis que involucren el uso del espectrofotometro de
absorcion atomica deben realizarse en observancia continua
2 Profesional para de las medidas de salud y seguridad ocupacional,

analisis de especialmente en el manejo del cilindro de gas argon y con el
metales pesados  Uso del extractor de gases durante el procedimiento.

Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidén
preparado e identificado para tal fin para posterior tratamiento
especial.

Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse
con el registro diario de condiciones de operacion del equipo.

F. 2 Procedimiento de preoaracnén del hardware espectrofotométrico

f Paso i’uesto Funcional 5 Descnpcnén tarealactividad
-Numero S 3 K

Encender la computadora e mgresar al usuano absorclon

‘ clave: 12345678.

2 Encender el médulo central

Abrir las llaves de gas acetileno y de aire comprimido del

3 ProfesaQr?al Para  compresor, registrar en el formato la presion inicial en psi del
etar:éh&s ded acetileno.
metales pesados : . sy
4 pe De no estar colocada, colocar la lampara de Ni en la posicion
4.

Instalar el modulo de atomizacién, el quemador y el tubo de
drenaje de desechos.

B B = = N = =N Il B BN B B O B B O EE B e
w
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9.4.8. DETERMINACION DE CINC TOTAL EN DIGERIDOS

. Objetivo

Establecer los lineamientos operativos para el desarrollo del analisis de Cinc en
muestras digeridas, a desarrollarse en el Laboratorio de Aguas y Sodlidos de la
Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lago, de AMSA.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencion de la
concentraciéon de Cinc total en digeridos. con destino a ser analizadas por
presencia de metales en el area de absorcion atomica.

. Método de analisis

C.1. Espectrofotometria de absorcién atémica en la modalidad de llama. Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater 3111B-Zn

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y
almacenamiento de muestras acuosas
D.2. POE-AMSA-02-008 Lavado de Cristaleria
D.3. POE-AMSA-03-001 Purificacién de Agua Suprapura.
D.4. POE-AMSA-04-001 Digestion Asistida por Microondas para Analisis por
Absorcion Atomica. 5
D.5. FMT-AMSA-04-002 Registro de analisis por Absorcién atémica en llama

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:

E.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.

E.1.2. Acetileno grado industrial.

E.1.3. Compresor con deposito de aire comprimido.
E.2. Patrones de referencia:

E.2.1. Estandar de Zn trazable de 1000.00 mg/L.

E.2.2. Diluciones stock de Zn de 0.2000, 0.4000 y 0.4000 mg/L.
E.3. Materiales

E.3.1. Balones aforados de 25.0 mL y 50.0 mL.

E.3.2. Beakers de vidrio de 100.0 mL y 250.0 mL.

E.3.3. Pizetas con agua suprapura.

E.4. Equipos
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E.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el
espectrofotémetro.
E.4.2. Espectrofotometro de absorcion atomica, con médulo de horno de grafito
y automuestreador.
E.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 uL con tips desechables.
E.5. Equipo de proteccion personal
E.5.1. Bata
E.5.2. Guantes.
E.5.3. Lentes de proteccion.
E.5.4. Mascara antigas con filtro para vapores acidos y carbén activado.

F. Procedimiento

F. 1 Veruﬁcac:on prellmlnar

Puesto Funcxonal 5 Descnpcu'm mrealactiwdad

La preparacxén de disoluciones que mvolucren el uso de écado
1 nitrico concentrado debe realizarse en la campana de
extraccién, con uso completo del equipo de seguridad personal.
Los andlisis que involucren el uso del espectrofotémetro de
absorcion atomica deben realizarse en observancia continua
2 Profesional para de las medidas de salud y seguridad ocupacional,
analisis de especialmente en el manejo del cilindro de gas argén y con el
metales pesados uso del extractor de gases durante el procedimiento.
Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidén
3 preparado e identificado para tal fin para posterior tratamiento
especial.
Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse
con el registro diario de condiciones de operacion del equipo.

F.2. Procedlmlento de preoaracuén del hardware esmctrofotometnco

~5:.‘f‘"_"P estoFuncional e g_::-'v ~ Descripcion tarea;actmdad

Encender Ia computadora e ingresar al usuario "bsoron"
clave: 12345678.
g Encender el médulo central
Profesional para : : - z e
e Abrir las llaves de gas acetileno y de aire comprimido del
3 compresor, registrar en el formato la presién inicial en psi del
metales pesados :

acetileno. A
De no estar colocada, colocar la lampara de Zn en la posicion
1.
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Instalar el médulo de atomizacion, el quemador y el tubo de
drenaje de desechos.

F.3. Procedimiento de preparacion del software espectrofotometnco

Paso , Puesto Funcional Descripcion tarealactlvudad
Namero 4

Abrir eI software SpectrAA y elegir Ias opaones “Hoja de

; Trabajo’="Nueva desde...”
5 Elegir una plantilla preprogramada con el método de andlisis de
cinc.
Profesional para  Revisar si la lampara se ha encendido al cargar la plantilla del
3 analisis de método para cinc. En caso negativo, encenderla en: “Utilidades
metales pesados  del Horno"="Encender |lamparas”.
4 Renombrar con la fecha del dia y anadir al nombre la
terminacién 01 o el ordinal correspondiente.
5 En la pestafia “Etiquetas’, numerar y nombrar las muestras

segun el orden que tienen en el carrusel del automuestreador.

F.4. Procedimiento de optimizacion de la sefial de la |lampara

5 Puesto Funcional s * Descripcion tarealactividad »

Calentar la lampara durante no menos de 10 minutos, o hasta

1 que la serial se estabilice y no se aprecie disminucion de la
misma durante § minutos.
Alinear la posicion del quemador utilizando una tarjeta de

2 alineacién y los tornillos de ajuste manual de altura y

profundidad del bloque.
Profesional para  Colocar el escudo de proteccion de llama y la chimenea de

5 analisis de evacuacion de gases en el chasis del modulo central.

4 metales pesados Sumergir el tubo de succién en agua suprapura contenida en
un beaker de 250.0 mL.

5 Presionar el botén de ignicion y realizar una optimizacion de la

senal.

Registrar el porcentaje de ganancia inicial de la lampara en el
6 formulario FMT-AMSA-04-002. Registro de andlisis por
Absorcion atémica en llama.

F.5. Prooedlmlento analmco
Paso ’
Nitmero

Puesto Funcuonal : Descnpcién tarealactlvndad

Presnonar el boton “‘Empezar.
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2 Profesional para
' analisis de

‘ metales pesados

Puesto Funcional

3 Profesnonal para
analisis de
~ metales pesados

Aentar
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Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y
presionar “Ok”.

DéScripcién tarea_lactivid_éd

el tubo de succibn con las diluciones
correspondientes a 0.2000, 0.4000 y 0.4000 mg/L de Zn,
correspondientes a los estandares 1, 2y 3.
Comprobar que la calibracién arroje una curva de calibracion
valida y los resultados sean obtenidos sean numéricos. Si se
recibe el resultado "UNCAL", se debe repetir |a calibracion.
‘Continuar la alimentacién del tubo de succion con las muestras
correspondientes que el programa vaya solicitando. Colocar
blancos metodolégicos al principio y al final de la corrida y
controles de 0.4000 mg/L cada 10 muestras.
Registrar en el formato del diagrama de control los resultados
de los viales de control, asegurandose que cumplan con los
limites establecidos. _
Registrar los resultados de los blancos en el formato de calculo
de limite de deteccion.

G. Reporte de resultados, dtmenswnales formato donde se reporm

~ Paso

Puesto Funclonal

Numero

Profesional para
1 analisis de
metales pesados

Descripclon tarealactiwdad

Los resultados obtenidos deben reportarse en ooncentraclon
(mg/L) en el formato FMT-AMSA-02-004. Orden de Anélisis de
Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que corresponda a la
muestra analizada.
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9.4.9. DETERMINACION DE PLOMO TOTAL EN DIGERIDOS

. Objetivo

Establecer los lineamientos operativos para el desarrollo del analisis de plomo en
muestras digeridas, a desarrollarse en el Laboratorio de Aguas y Sdlidos de la
Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lago, de AMSA.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencion de la
concentracion de plomo total en digeridos. con destino a ser analizadas por
presencia de metales en el area de absorcion atomica.

. Método de analisis

Espectrofotometria de absorcion atomica en la modalidad de horno de grafito.
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater 3113B-Cr

. Documentos Relacionados

D.1. POE-AMSA-03-001 Purificacion de Agua Suprapura.

D.2. POE-AMSA-04-001 Digestion Asistida por Microondas para Analisis por
Absorcion Atémica.

D.3. FMT-AMSA-04-003 Registro de analisis por Absorcion atémica en horno
de grafito y vapor frio

. Material y Equipo

E.1. Reactivos:
E.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
E.1.2. Argén ultrapuro.
E.1.3. Dilucion de acido nitrico al 0.2%.
E.1.4. Diluciéon de NH4sH2PO4 de 5000.00 mg/L.
E.2. Patrones de referencia:
E.2.1. Estandar de Pb trazable de 1000.00 mg/L.
E.2.2. Dilucion stock de Pb de 0.0450 mg/L.
E.3. Materiales
E.3.1. Balones aforados de 25.0 mL.
E.3.2. Pizetas con agua suprapura.
E.3.3. Viales de polipropileno desechables de 2.0 mL.
E.3.4. Viales vidrio de 10.0 mL.

E.4. Equipos
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F. Procedimiento

F.1. Verificacién preliminar

F.2. Procedimiento de preparacién del hardware es@rofotométrioo
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E.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el
espectrofotometro.
E.4.2. Espectrofotometro de absorcion atémica, con médulo de horno de grafito
y automuestreador.
E.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 uL con tips desechables.
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E.5. Equipo de proteccién personal

E.5.1. Bata

E.5.2. Guantes.

E.5.3. Lentes de proteccion.

E.5.4. Mascara antigas con filtro para vapores acidos y carbén activado.

: Descnpcu&n tanealactuv:dad

La preparacxon de dlsoluaones que involucren el uso de amdo
nitrico concentrado debe realizarse en la campana de
extraccion, con uso completo del equipo de seguridad personal.
Los andlisis que involucren el uso del espectrofotémetro de
absorcion atémica deben realizarse en observancia continua
Profesional para de las medidas de salud y seguridad ocupacional,
analisis de especialmente en el manejo del cilindro de gas argén y con el
metales pesados  uso del extractor de gases durante el procedimiento.
Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidén
preparado e identificado para tal fin para posterior tratamiento
especial.
Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse
con el registro diario de condiciones de operacion del equipo.

' n tarea!actmdad

Encender Ia computadora e mgresar aI usuario absorcaon
clave: 12345678.

Encender el médulo central y el médulo del horno de grafito del
espectrofotometro.

Abrir las llaves de gas argén, registrar en la hoja de condiciones
del equipo la presion inicial en psi.

De no estar colocada, colocar la lampara de Pb en la posicién
1.

Alimentar el carrusel del automuestreador con los viales
identificados, cada uno con aproximadamente 1.0 mL de la

Profesional para
analisis de
metales pesados
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muestra  digerida  correspondiente.  Colocar  blancos
metodolégicos al principio y al final de la corrida y controles
cada 10 muestras.

F.3. Prooedlmlento de gregaracnon del software esgectrofotometnco

Puosto Funcnonal : Descrlpclén tareafactwldad

Abnrel soﬂware SpectrAA y eleglr las opcuones “Hola de

. Trabajo’="Nueva desde...”
2 Elegirruna plantilla preprogramada con el método de analisis de
plomo.
Profesional para  Revisar si la lampara se ha encendido al cargar la plantilla del
3 analisis de método para plomo. En caso negativo, encenderla en:
metales pesados  “Utilidades del Horno"="Encender lamparas’.
4 Renombrar con la fecha del dia y anadir al nombre la
terminacion 01 o el ordinal correspondiente.
5 En la pestana “Etiquetas”, numerar y nombrar las muestras

segun el orden que tienen en el carrusel del automuestreador.

F.4. Procedimiento de optlmlzauon de la senal de la lampara
- Paso '

SF Puesto Funcional {' ; : Descnpc:én tarealactmdad

1N'l{mero S N g B4 : W AR

Calentar la lampara durante no menos de 10 mlnutos o hasta

1 que la senal se estabilice y no se aprecie disminucion de la

misma durante 5 minutos.

Realizar una evaluacion de optimizai:ién de senal sin el cabezal
del horno de grafito instalado, graduando los tornillos de la
parte posterior de la conexién de |la lampara a modo de obtener

Profesional para la maxima sefal en el indicador del software.

analisis de Repetir la optimizacion de la sefal luego de instalar el cabezal

3 metales pesados del horno de grafito, graduando la altura y profundidad del
blogue con los tornillos de ajuste manual.

Registrar el porcentaje de ganancia inicial de la lampara en la
hoja de condiciones del equipo FMT-AMSA-04-003. Registro
de andlisis por Absorcion atomica en horno de grafito y vapor
frio.

5 ; Ajustar la posicion del capilar del automuestreador.

F.5. Procedimiento de ajuste del capilar del automuestreador
Paso ' : R

LT Puesto Funcional - Descripcion tare,al.actividadf 2
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: Colocar el automuestreador en la posicién de sujeciéon del
Profesional para

1 2 chasis del modulo principal, conectando el cable de datos y el
analisis de
tubo de argon al modulo del horno de grafito.
2 metales pesados

Llenar el deposuto inferior con dllucnon de acndo mtnco al 0. 2%
- Paso 5 -
-jNumero

Puesto Funcional i Descripcion tarealactividad

Asegurandose que el tubo de desechos se encuentre
conectado, ya sea en el botén de “Optimizar’, o en el de
3 “Utilidades del Horno”, ubicar el boton de “Lavar®, y presionario
varias veces, a modo de llenar el estanque de lavado del
capilar.

Ubicar el boton “Video Horno”, ya sea en la ventana del botén
“Optimizar”, o en la pestana de botones de control.

Ajustar la posicion de ingreso del capllar al tubo de grafito

Profesional para
4 analisis de
metales pesados

5 asistiéndose de “Utilidades del Horno"="Alinear”, la imagen de
video, los tornillos de ajuste y una lampara.
6 Cuando el capilar esté correctamente alineado, colocar la

chimenea de evacuacion de gases.

F.6. Procedlmlento de acond1cuonam|ento del tubo
" Paso ‘ |

S : Puesto Func_ional : < Descripcién mrealactcvidad
Numero ~ ~ ) e .

Colocar enla posncnén 52 un vial de 10 mL con agua suprapura '

1 y en la posiciéon 53, un vial de 10 mL con una dilucién de
: NH4H2PO4 de 5000 mg/L.
2 Encender el chiller y la campana de extraccion.
Profesional para : ~ =
3 A hAliciede P.resaonar “Ut!hdades del Horno"="Acondicionar tubo’,
metales pesados ajustando_a 2 cuclps. : 7
4 Verificar a través de la imagen de video que la muestra se
evapore sin proyecciones.
5 Si existe sefal analitica por suciedad en el tubo, repetir el

procedimiento hasta obtener una linea base plana.

F.7. Procedimiento analitico
* Paso

Puesto Funcfonal e Descripcion tarea/actividad
; Numero . ' '

Colocar en la posicion 51 un vial con aproximadamente 1.0 mL
Profesional para  de la dilucién stock de Pb.

2 analisis de Presionar el botén “Empezar’.

3 metales pesados  Verificar |a lista de requisitos que aparece en pantalla y

presionar "Ok".
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Comprobar que la calibracién arroje una curva de calibracion

4 vélida y los resultados sean obtenidos sean numéricos. Si se
reube el resultado “UNCAL", se debe repetir Ia cahbracuon

Paso

Puesto Funcional sl Descnpctén tarealactuvcdad
Numero

Reglstrar en el formato del diagrama de oontrol Ios resunados
5 Profesional para  de los viales de control, asegurandose que cumplan con los
analisis de limites establecidos.
metales pesados  Registrar los resultados de los viales de blancos metodolégicos
en el formato de célculo de limite de deteccion.

G. Reporte de resultados, dimensuonales, formato donde se reporta
Paso
‘Numero

Puesto Funclonal - 3 Descripcion tarealact:vndad

Los resultados obtemdos deben reponarse en concentracnon
(mg/L) en el formato FMT-AMSA-02-004. Orden de Analisis de
Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que corresponda a la
muestra analizada.

Profesional para
1 analisis de
metales pesados
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9.5 ANALISIS DE CONTAMINANTES VOLATILES Y SEMIVOLATILES

. Obijetivo

Identificar cualitativamente mediante la técnica de Cromatografia de Gases y
espectrometria de masas de tiempo de vuelo, GC/MS-TOF los contaminantes
organicos volatiles y semivolatiles presentes en las muestras de aguas naturales.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sdlidos: Velar por el cumplimiento de
los procedimientos establecidos en el presente procedimiento.

B.2. Personal en cromatografia de gases: Aplicar este procedimiento para la
identificacion cualitativa de contaminante volatiles y semivolatiles en muestras
de agua.

. Método de analisis

Metodologia utilizada: Non target Screening en GC/MS-TOF

. Documentos Relacionados

POE-AMSA-06-001 Analisis de contaminantes volatiles y semivolatiles

. Material y equipo

E.1. Materiales
E.1.1. Botellas de vidrio ambar 1000ml.
E.1.2. Ampolla de separacién con llave de teflén de 1L
E.1.3. Probetas de vidrio de 1000 ml
E.1.4. Embudos de vidrio
E.1.5. Beakers de diferentes volumenes
E.1.6. Pipeta Automatica de de 5 y 10 ml con sus respectivos tips.
E.1.7. Tubos cénicos de 50 ml para centrifugadora
E.1.8. Jeringa de vidrio de 10 ml.
E.1.9. Filtro de 45 pm nylon para jeringa.
E.1.10. Viales de vidrio ambar de 2ml con septa.
E.2. Equipos
E.2.1. Campana de extraccion
E.2.2. Sujetador de ampollas de extraccion
E.2.3. Horno a 100°C
E.2.4. Mufla
E.2.5. Agitador Vortex
E.2.6. Centrifugadora
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E.2.7. Rotavapor
E.2.8. Cromatografo de Gases con Detector de Masas
E.3. Equipo de proteccién personal
E.3.1. Guantes
E.3.2. Bata de manga larga
E.3.3. Lentes de seguridad.
E.3.4. Mascarilla para vapores organicos

Procedimiento

Preparaciones preliminares
o PuestoFuncional

Se identifica la muestra en la base de datos.
Preparacion de cristaleria empleada en el analisis.
Profesionalen  ge javan con el procedimiento estandar de lavado de
cromatografia de labotatorio
ot Se dejan secando a temperatura ambiente en un lugar limpio.
Se colocan en |a mufla a 300 grados durante 15min.
Se identifican y se guardan tapados hasta el momento de uso.

F.2. Procedimiento de preparacion de muestra

escripci6n tarealactividad’

Con una probeta de 1000ml, se sirven 1000 ml de la muestra
en cada ampolla de separacion identificada.
Se agregan 10 ml de tolueno grado GC a cada ampolla y se
tapa.
Se debe agitar fuertemente durante 5 minutos. Con pausas
periédicas para liberacion de presion.
Se deja reposar la ampolla por un minimo de 4 horas.
Profesional en Se separa la fase acuosa en un beaker de 1 L y lafase orgénica
cromatografiade (con o sin emulsién) se colecta en tubos de 50 ml para
gases centrifugadora.
La fase acuosa se regresa a la botella de muestreo para
posterior tratamiento de desechos
Se desecha la fase acuosa a través de un filtro de carbon
activo. El residuo se desecha.
Los tubos conteniendo |a fase organica se centrifugan a 6000
rpm durante 7 minutos.
Se preparan las jeringas de vidrio con 2 gramos de sulfato de
sodio anhidro y 1 gramo de PSA y C18.
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Con ayuda de una pipeta automética de se transfieren 5ml de
la fase organica hacia las jeringas y se filtran 2 ml recolectando
en viales de 2ml.
Se etiquetan los viales y guardan en refrigeracion a 4°C hasta
su posterior inyeccion en el cromatografo.

F.3. Analisis cromatografico

F 3 1 Condlcuones de operacaon

Descripcién tarealactnv:dad

Método inlet Agllent 10pL mjectlon 1l A
Modo de inyeccion: Splitless,

Jeringa: 10uL

Flujo de Helio: 1 ml/min

Temperatura del inyector: 200°C toda la corrida.

Método cromatografico: Non-target screening

Columna: Capilar 30 m, diametro interno 250um. Fase: RXi-
Profesionalen  ggp

cromatografia de

gases Temperatura del horno: Rampa. Inicio: 150 °C y aumentando

5°C/ min hasta 290°C final.

Temperatura linea de transferencia: 250°C

Septum flujo de Purga: 3ml/min

Tiempo de purga inlet: 30 seg

Flujo de purga inlet: 20 mL/min

Total, de flujo splitless: 21 mL/min

Temperatura del horno: Rampa. Inicio: 150 °C y aumentando
5°C/ min hasta 290°C final.
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F.3. 2 Condlcaones de operac«on del detector de masas

Descnpcuén mrealactiwdad

Active_extractlon: 20
Active_filament: -70
Active_repeller:-200
Deflector_HS:499
DET_Bias:1907.4
DET_IN:-2600
Profesional en DRIFT:-2500
cromatografia de

gases Emission current:1

Inactive_extraction:300
Inactive_filament: -100
lonMode:1
lonSource:250
Moderator: -281.75
Negative HV Rail:-3800
Positive HV:3800

ES. 3 Metodo de Prooesamlento de datos DP Pesticides 2
: ._-’fa.‘-‘_".O Puesto Funcional iES Descripclén tarealactivudad
Ntmero 3 v
Serial: XIC
Tolerancia de masas: 500ppm
Filtro de picos
Reporte: On
S/N minima: 150
Stick count minima: 3
Similitud spectral: librerias mainlib y nist_ri

Profesional en
cromatografia de
gases

H. Reporte de resultados, dlmensmnales, formato donde se reporta
, Pasjb

. Puesto Funcional ', g Descnpcnén tarealactividad
Namero ;

Se reooplla la mformac:én presentada en la tabla de plcos

(Peak table).

Los resultados no identificados por el método deben

resolverse manualmente bajo el criterio de similitud de

espectros de masas, mayor porcentaje de similitud, y mayor

SIN.

‘Los compuestos identificados se clasifican en las siguientes

3 categorias de interés por su relevancia medioambiental:
-Biocidas

Profesional en
2 cromatografia de
gases
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-Fragancias.

-Pesticidas y sus metabolitos

-Alquilbencenos

-Plastificantes y antioxidantes

-Hidrocarburos poli ciclicos arométicos
-Surfactantes

-Farmacéuticos y drogas de abuso
-Lubricantes, solventes y productos industriales
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9.6 BIODIVERSIDAD

9.6.1. COLECTA, TRANSPORTE Y PRESERVACION DE
MACROINVERTEBRADOS

. Objetivo

Establecer el procedimiento adecuado para la colecta de macroinvertebrados
bénticos. Ademas, describir el correcto transporte, preservacion y
almacenamiento de las muestras recolectadas.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio: velar por el cumplimiento de ias instrucciones
establecidas en el presente procedimiento.

B.2. Personal técnico: aplicar cada una de las instrucciones descritas en el
presente procedimiento, de manera que se asegure la correcta colecta,
transporte, preservacion y almacenamiento de la muestra de
macroinvertebrados bénticos.

. Método de analisis

Metodologia de muestreo multi-habitat de macroinvertebrados acuaticos
mediante el uso de la red “D” (Barbour et al., 1999).

. Material y Equipo

D.1. Reactivos
D.1.1. Alcohol etilico con una concentracion al 95%
D.1.2. Alcohol etilico con una concentracion al 70%
D.2. Materiales
D.2.1. Recipientes plasticos para colecta, preferiblemente de boca ancha y
tapa de rosca.
D.2.2. Recipientes de tapén rojo, con un volumen de 50 ml.
D.2.3. Pizetas con alcohol.
D.2.4. Cubeta plastica o de acero inoxidable.
D.2.5. Pinzas
D.3. Equipos
D.3.1. Red en “D” con una luz de malla de 500 pm.
D.3.2. Cronémetro o temporizador.
D.4. Equipo de proteccién personal

D.4.1. Guantes de nitrilo.
D.4.2. Traje de vadeo.
D.4.3. Botas de hule.
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E. Condiciones amblentales y de bioseguridad requeridas.

E.1. Condiciones ambientales: Es necesario considerar que cuando el ancho,
profundidad y corriente del rio sean demasiado fuertes, se debe colectar las
muestras en la orilla (hasta donde la fuerza de la corriente lo permita), siempre
procurando tomar en cuenta la mayor cantidad de habitats y considerando que
las profundidades sean superficiales.

E.2. Condiciones de bioseguridad: Colocarse todo el equipo de seguridad
(guantes de nitrilo, botas de hule o wader de neopreno). Se recomienda el uso
de guantes que protejan todo el antebrazo, para evitar el contacto con aguas
contaminadas y que sean de un material resistente, para protegerse de algun
peligro al introducir las manos en el rio, al lavar piedras o remover material.

F. Condiciones ambientales y de bioseguridad requeridas.

F.1. Condiciones ambientales: Es necesario considerar que cuando el ancho,
profundidad y corriente del rio sean demasiado fuertes, se debe colectar las
muestras en la orilla (hasta donde la fuerza de la corriente lo permita), siempre
procurando tomar en cuenta la mayor cantidad de habitats y considerando que
las profundidades sean superficiales (Sermefio, 2010).

F.2. Condiciones de bioseguridad: Colocarse todo el equipo de seguridad
(guantes de nitrilo, botas de hule o wader de neopreno). Se recomienda el uso
de guantes que protejan todo el antebrazo, para evitar el contacto con aguas
contaminadas y que sean de un material resistente, para protegerse de algun
peligro al introducir las manos en el rio, al lavar piedras o remover material.

G. Procedimiento

G.1. Preparaciones preliminares
Etiquetar los rec:plentes pléstlcos con Ia siguiente informacion

Puesto Funclonal 2 Descnpcaon tarealactividad

Colocar numero de |dem|ﬁcacaén de la muestra Nombredel

1 Especialistaen  punto de colecta,
biodiversidad Fecha y hora de colecta,

Ti_po de muestra._ 3

G.2. Etiquetar los recipientes plasticos de tapa roja (volumen 50 ml) con la
siguiente informacion

Puesto Funcional =~ Descripcion tarealactividad

Colocar niimero de identificacion de la muestra Nombre del
1 Especialistaen  punto de colecta,
biodiversidad Fecha y hora de colecta,
Tipo de muestra.
A estos recipientes se les debe agregar el preservante en el laboratorio.
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Utilizando pinzas y sin causar dafo, se desprende el organismo
de las paredes de la red.

8.1

Puesto Funcional .

Estos organismos son depositados en recipientes de tapon rojo
(50 ml) que contienen alcohol al 70%. Dichos recipientes tienen
que ir identificados con el nimero de identificacion de la
muestra, punto, fecha y hora de colecta.

Esto se realiza con el objetivo de separar los organismos
encontrados en campo y no volver a repetir el procedimiento de
separacion en laboratorio (en caso fueran depositados en el
recipiente hondo).
Todo material que sea de mayor tamano (rocas, ramas, etc.) se
revisa cuidadosamente en busca de macroinvertebrados. Se
Especialistaen  descartan cuando se esté seguro de que no se encuentran
biodiversidad organismos enganchados a estos materiales.
Todo el material que se haya depositado en el recipiente hondo,
se procede a transferirlo a los recipientes blancos, procurando
dejar % del volumen del recipiente libre para poder agregar el
preservante (alcohol 95%).
Luego de haber agregado el preservante, se procede a
depositar todas las sub-muestras en los recipientes de
transporte (hieleras, por ejemplo), hasta que sean depositadas
en el laboratorio de biodiversidad, de la Division de Control,
Calidad Ambiental y Manejo de Lagos para su respectivo
analisis en laboratorio.

8.2

8.3

10

11
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9.6.2. LIMPIEZA, SEPARACION, IDENTIFICACION TAXONOMICA,
CONTROL DE CALIDAD Y ALMACENAMIENTO DE MUESTRAS DE
MACROINVERTEBRADOS

A.Objetivos
A.1. Establecer el procedimiento adecuado para la limpieza, separacion,
identificacion taxonémica y almacenamiento de las muestras de
macroinvertebrados.
A.2. Llevar un control de calidad de las muestras de macroinvertebrados
identificadas.

B. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio: velar por el cumplimiento de las instrucciones
establecidas en el presente procedimiento.

B.2. Personal técnico: aplicar cada una de las instrucciones descritas en el
presente procedimiento, de manera que se asegure la limpieza, separacién,
identificacién taxonémica, control de calidad y almacenamiento de la muestra
de macroinvertebrados bénticos.

C. Método de analisis
Metodologia estandarizada de |a limpieza y preservacién de macroinvertebrados,
que se aplica en El Salvador y Costa Rica (Sermerio, 2010; Prat y colaboradores,
s.f.; Segnini, et al., 2009).

D. Documentos Relacionados
FMT-AMSA-02-012 Cadena de custodia.

E. Material y Equipo

E.1.Reactivos
E.1.1. Alcohol etilico con una concentracion al 70%.
E.1.2. Glicerina

E.2.Materiales
E.2.1. Pizetas con solucion de etanol al 70% y glicerina, en una proporcién 9:1
E.2.2. Bandejas de plastico color blanco.
E.2.3. Viales de 10 ml de capacidad con respectiva tapadera y etiquetado
E.2.4. Pinzas para macroinvertebrados o similares.
E.2.5. Cajas de Petri o similares.

E.3.Equipos
E.3.1. Un tamiz con una luz de malla de 500 ym.
E.3.2. Estereoscopio.

E.4.Equipo de proteccién personal
E.4.1. Guantes de nitrilo.
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E.4.2. Bata de laboratorio con manga larga.
E.4.3. Lentes de proteccidn.

F. Procedimiento

‘Namero

2

- Paso

Numero

F.1.Preparaciones preliminares

Pué'éﬁd Funcional

Especialista en
biodiversidad

Puesto Funclppal

Especialista en
biodiversidad

* Descripcion tarealactividad =
Colocarse todo el equipo de proteccion personal. Se
recomienda el uso de bata con manga larga que proteja todo el
antebrazo, para evitar el contacto con aguas contaminadas a la
hora de |a limpieza de las muestras.

Preparar 1 litro de solucion de etanol al 70% y glicerina, en
proporcion 9:1, esto es 9 partes de etanol por 1 parte de
glicerina.

Sacar los viales necesarios para la separacion de las muestras.
Cada vial debe contener aproximadamente 7 ml de solucion de
etanol-glicerina, estar identificado con el codigo de la muestra,
sitio de colecta, la fecha del monitoreo, identificacion
taxondmica e iniciales del taxénomo.

F.2. Ltmgleza de las muestras de macroinvertebrados

Descripclén tarealactlvidad

Mezclar dehcadamente la muestra oolectada antes de abnrla
para homogenizarla.

Agregar al tamiz la mitad de la muestra (si se tiene mucho
sedimento) o toda la muestra (si no hay sedimento) hasta que
el recipiente/bolsa que la contiene quede vacio. Luego lavar el
tamiz con agua del grifo hasta que el agua salga clara.
Transferir con agua el residuo del tamiz a una bandeja color
blanco. Asegurarse que no quede nada en el tamiz.

Puesto Functonal

Especialista en
biodiversidad

F.3.Separacion de macromvertebrados de las muestras
- Paso :
Numero

Descnpc:on tarealactmdad

Después que tengamos la muestra ya limpia en Ia bandeja se

procede con la separacién de macroinvertebrados.

Tomar con pinzas, uno a uno, los macroinvertebrados que
tengamos a la vista y depositarlos en un vial previamente
preparado, como se indica en el inciso G3 del numeral 9.2.5.1.
Se puede ir removiendo con la pinza el sedimento asentado por
si algin organismo se encontrara alli depositado. Revisar
hojas, piedras, ramitas, ya que puede haber organismos
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adhendos. Al terminar, dar un Gltimo repaso visual a la muestra
para cerciorarse que no queden especimenes en la bandeja.
F 4 Identificacion taxonomuca de macromvertebrados

Puesto Funcnonal 5 Descnpclén tarealactmdad

"En este proceso las muestras deben estar ya separadas e
1 identificadas en viales de vidrio. En una caja de Petri se vacia
el contenido de un vial, y se coloca bajo el estereoscopao

Para observar de mejor manera Ias estructuras anatomicas de

Especialistaen  |os organismos se ve bajo el objetivo 2x, y con ayuda de claves

biodiversidad taxondmicas se identifica cada organismo hasta el menor nivel
taxondmico posible.

Separar los organismos por afinidad taxondmica,
3 depositandolos en viales preparados como se indica en el
inciso G3 del numeral 9.2.5.1.

F. 5 Etlguetad
Paso

: Pues_to Fundibnal : , Déscripcién tarealactividad
Numero FEIATOR S i & o s =

Al terminar de identificar los organismos, se procede a realizar
las etiquetas de cada vial con siguiente informacion:
Numero de identificacion de la muestra,

;e Nombre del sitio de captacion,
Especialista en Fecha y hora de muestreo,
biodiversidad Nombre de quien identifico,

Familia taxondmica del macroinvertebrado.

La etiqueta debe ser Apéqueﬁa y escrita con rapidbgrafo para
2 evitar que la informacion se pierda por la preservacion del
organismo.

F 6. Almacenamlento de Ias muestras de macromvertebrados

Namero

1 | Espec;austa en Los orgamsmos se almacenan en vcales debldamente
biodiversidad identificados (ver la seccion anterior).

Puesto Funcional Descnpclén tarealactmdad
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Los viales se depositaran en la coleccion de
macroinvertebrados que se encuentra en el area de
2 Biodiversidad del Laboratorio de Aguas y Sélidos de la division
de control Calidad Ambiental y Manejo de Lagos. dentro del
laboratorio, ordenados segun la ubicacion de colecta.

Se aplicara un control de calidad a la identificacion taxonémica
1 de los macroinvertebrados colectados en los rios de la cuenca
del lago de Amatitlan.
El proceso de control de calidad consistira en que un
profesional certificado en identificacion de macroinvertebrados,
realice la identificacion taxonomica de cierto porcentaje de las

£ familias de macroinvertebrados colectados e identificados. En
este caso sera el 10% de las familias identificadas en un evento
de muestreo.
E i Se realizaran dos procesos de control de calidad al afio: uno
specialista en -
e : r vent
3 biodiversidad para un e o de muestreo en época seca y otro para un

evento de muestreo en epoca lluviosa.

Los macroinvertebrados que seran utilizados para llevar a cabo

el control de calidad seran escogidos por el encargado del
4 Laboratorio de Agua y Sdlidos o por una persona designada
por el mismo, ajena a la identificacion de macroinvertebrados
en el laboratorio.
El procedimiento y la forma de evaluar el control de calidad se
describe en el documento “Boleta para la evaluacién de la
identificacion taxondmica de macroinvertebrados.” (Anexo
9.6.2.1).

Anexo 9.6.2.1
Boleta para evaluacion de la identificacion taxonomica de macroinvertebrados
Laboratorio de Agua y Sdlidos, Divisién de Control Ambiental.

La evaluacién de la identificacion taxondmica de macroinvertebrados aplicada en la
Division de Control Ambiental, es una varacion de la metodologia propuesta por
Stribling y colaboradores (2008), diferenciandose principalmente en la cantidad de
esfuerzo que sera implementado para llevar a cabo esta evaluacion (% de familias en
lugar de % de muestras). Los taxénomos seran identificados como T1 (taxdnomo no.
1) y T2 (taxénomo no. 2).
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Se utilizaran las siguiente formula:

Porcentaje taxonémico de disconformidad (PTD)
Cuantifica la precision de las identificaciones taxonémicas, comparando los
resultados de dos diferentes taxénomos, usando la férmula;

Prp = (1- [%]) x 100,
donde a es el nimero de coincidencias taxonémicas (nimero de organismos que
tiene la misma identificacion para T1y T2) y N es el total de individuos identificados
porT1yT2.

Los valores normales de PTD son <15%. Si existieran valores =15% se volvera a
revisar la muestra analizada (Stribling, 2011; Stribling & Dressing, 2015).

Tabla No. 1: Tabla para evaluar de la identificacién taxonémica de
macroinvertebrados

Organismo T1: Identificacion | T2: Identificacién | Coincidencia
No. taxonémica taxonémica | taxondmica (X) ]
E
|
| Total | |
RESULTADO PTD:



20 2% A ap,

- Fd o Autoridad para el Mangjo
> X ” Sustentable de la Cuencay
i s del Lagode Amatitlan

9.6.3. PROCEDIMIENTO PARA LA COLECTA DE MUESTRAS DE
ZOOPLANCTON PARA ANALISIS CUANTITATIVOS Y
CUALITATIVOS.

A. Objetivo
Establecer el procedimiento adecuado para la colecta de muestras de zooplancton
para su andlisis cualitativo y cuantitativo, y todo el proceso que conlleva: la
preservacion, transporte y almacenamiento de las muestras.

B. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio: velar por el cumplimiento de las instrucciones
establecidas en el presente procedimiento.

B.2. Personal técnico: aplicar cada una de las instrucciones descritas en el
presente procedimiento, de manera que se asegure la correcta colecta,
transporte, preservacion y almacenamiento de la muestra de
macroinvertebrados bénticos.

C. Método de analisis
Metodologia basada en APHA (2017).

D. Documentos Relacionados
D.1. FMT-AMSA-02-012 Cadena de custodia.

E. Material y Equipo
E.1. Reactivos
E.1.1. Etanol al 95%
E.2. Materiales
E.2.1. Recipientes de 1 litro de plastico y tapa de rosca, utilizado para analisis
cuantitativo (filtracion).
E.2.2. Recipientes de 50 ml de plastico, boca ancha y tapa de rosca utilizado
para analisis cuantitativo (sedimentacion).
E.2.3. Recipientes de 50 ml de plastico, boca ancha y tapa de rosca utilizado
para analisis cualitativo.
E.2.4. Probeta de plastico de 10 ml.
E.2.5. Beaker de plastico de 500 ml.
E.3. Equipos
E.3.1. Botella de Van Dorn de 10 Its.
E.3.2. Disco de Secchi
E.3.3. Red de plancton con luz de malla de 80 ym.
E.3.4. Hielera

E.4. Equipo de proteccion personal
E.4.1. Guantes
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La colecta de muestras para zooplancton se realizara por medio de distintos
métodos, diferenciandose principalmente si serdn para analisis cualitativos o

cuantitativos.

F.1. Preparaciones preliminares

F.1.1. Preparacion de recipientes

Especialista en
biodiversidad

Descnpcién tarealactivndad

| Antes de colectar las muestras dezooplancton se prepararén

en laboratorio los recipientes para este procedimiento,
agregandoles el agente preservante.

Agente Preservante: En este caso se preservaran las muestras
con etanol de manera que alcance una concentracion final del
70%.

Para que la concentracion final del etanol sea del 70%. se
utilizara la siguiente férmula:

C1Vi=CaV2
Donde C1 es la concentracién inicial del etanol, V1 es el
volumen inicial del etanol, C2 es la concentracion

final del etanol (70%), V2 es el volumen final de la muestra.
Por regla general, se debe agregar etanol un poco menos del
doble del volumen de la muestra

Para analisis cualitativos, agregar 36.8 ml de etanol al 95% en
cada uno de los recipientes que seran utilizados.

Para andlisis cuantitativos, si las muestras seran
sedimentadas, agregar 36.8 ml de etanol al 95% en cada uno
de los recipientes que seran utilizados.

Para analisis cuantitativos, si las muestras son filtradas, no se
utilizara agente preservante en campo. Se preservara después
de ser filtrada en laboratorio.

F 1i2 Ethuetado de recaplentes

Puesto Funclonat

1 Especialista en
biodiversidad

Descrlpcién tarealactivndad

Los recvplentes utilizados seran |dent|f cados en eI Laboratono
de Agua y Solidos. Seran identificados con las siguientes
caracteristicas:
Iniciales de estaciones de monitoreo: OC para Oeste Centro,
por ejemplo.
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Imcaales de metodologla para anah&s cualrtatwo AV para
Arrastre Vertical y AH para Arrastre Horizontal.
Iniciales de metodologia para andlisis cuantitativo: MF para
Especialista en Muestra Filtrada y MS para Muestra Sedimentada.
biodiversidad La profundidad a la que se realiza la colecta y entre
paréntesis las iniciales de la zona en la cual se realiza la
colecta: ZF para Zona Fética y ZA para Zona Afética.
La fecha y hora en la cual se realiza la colecta.

F.2. Colecta de muestras

Descnpcuén tarealactlwdad

La colecta de las muestras se reallzaré en los szgulentes
puntos:
Zona fética: Para determinar esta zona se utilizara un disco de
Secchi para medir la transparencia. La medicion de la
transparencia serd multiplicada por 2.7, que es una variacion
Especialistaen  de la constante de Poole & Atkins (1929). De preferencia se
biodiversidad colectaran las muestras a la misma profundidad que se
colecten las muestras para fitoplancton.
Zona afética: Es la zona inmediata la zona fética, donde no se
produce fotosintesis.
Columna de aqua: La colecta abarca toda la columna de agua.
Desde un metro antes de los sedimentos, hasta la superficie.

F.3. Colecta de muestras para zooplancton: analisis cualitativo

Se realizaran dos metodologias para la colecta de muestras de zooplancton para
andlisis cualitativo: 1) colecta de muestras compuestas por medio de arrastre vertical
en toda la columna de agua y 2) colecta de muestras compuestas por medio de
arrastre horizontal en la zona fética.
En ambas metodologlas se utuhza una red de plancton con luz de malla de 80 pm
~ Pas - Puesto 8 3 ‘

 Numero  Funcional

bescnpcuén tarealactivldad

Arrastre vertical: se coloca la red un metro antes del suelo del
lago (sedimentos) y antes de empezar a arrastrar, se debe
asegurar la posicion de la red (en forma vertical). Luego,
Especialistaen empezar a jalar verticalmente el cable de remolque de la red a
biodiversidad  una velocidad uniforme de 0.5 mts/s aproximadamente, hasta la
superficie. Una velocidad mayor podria causar extrusién en la
red y una velocidad menor podria causar que el zooplancton
evite la red.
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Especialista en
biodiversidad

Colecta de muestras de zooglancton analisis cuanmatlvo

Funcnonal % |

Especialista en
biodiversidad
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Descripcibn tarea!actw&dad

Al llegar a la superr cie, dejar un breve tiempo la red en posncnon
vertical hasta que deje de filtrar agua.

Agregar, al recipiente con etanol, 13.2 ml del contenido que ha
sido acumulado en el recipiente colector de la red, para dar un
volumen total de 50 ml (incluido el volumen del etanol
concentracion final al 70%).

Arrastre horizontal: se coloca la red en la zona fética. Luego,
empezar a jalar horizontalmente el cable de remolque de la red,
a una velocidad uniforme de 1-2 mts/s aproximadamente
(Suthers & Rissik, 2009), o bien se puede utilizar el movimiento
de la embarcacion a motor, no sobrepasando la velocidad
requerida. Repetir inciso 1.1

Agregar, al recipiente con etanol, 13.2 ml del contenido que ha
sido acumulado en el recipiente colector de la red, para dar un
volumen total de 50 ml (incluido el volumen del etanol
concentracion final al 70%).

Debido a las altas cantidades de fitoplancton que existen en el
lago, la red de plancton puede ser obstruida al momento de
realizar un arrastre, por lo que se tiene que lavar el interior de
dicha red con agua desmineralizada, a modo de eliminar la
materia que esta provocando el atasco. Si el agua no drena
hacia el recipiente que tiene el agente preservante, se debera
volver a repetir el arrastre.

La red de plancton debera ser lavada cada vez que sea utilizada,
principaimente para reducir la contaminacion entre puntos de
colecta (organismos que sean trasladados de un sitio de colecta
a otro, por ejemplo) y problemas posteriores de atascos en la
red.

Descnpcién tareél :.twidad

Las muestras de zooplancton para ana||3|s cuanmauvo seran
colectadas por medio de una botella Van Dorn de 10lts. Las
botellas de agua son ideales para la colecta de microzooplancton
(20-200 pm), tales como: rotiferos, protistas y crustaceos
inmaduros. Para colectar macrozooplancton (>200 um) se
procede a aplicar alguna de las siguientes metodologias:

Filtrar el agua colectada utilizando una malla con luz de haz de

80 um, o

Sedimentar el agua colectada
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D%cnpcnén tarealactmdad

Se abren las compuertas de la botella de Van Dom y se ﬂjan los
2 viajes. Se cierra el grifo para evitar contaminacion de la muestra
(colectar agua de distintas profundidades).
3 Se sumerge |a botella hasta la zona fética o zona afética.
Se libera el mensajero de la botella para que se cierren las
4 compuertas. Asegurarse de sentir que el mensajero hizo contacto
con la botella.

Subir la botella y colocarla en forma vertical con el grifo en un

extremo.

Si las muestras son filtradas, se depositan un litro de agua en un
recipiente del mismo volumen. Esta muestra seré preservada
6 después de ser filtrada. La cantidad de alcohol que se utilizara

para preservar estas muestras, dependera de la cantidad de

muestra que sea filtrada.

Si las muestras son sedimentadas, se depositaran 13.2 ml de
7 agua en un recipiente de boca ancha que contenga etanol
(concentracion final de 70%).
El procedimiento de filtracién o sedimentacion se lleva a cabo en
laboratorio.

F.5. Almacenamlento de muestras

Paso

_Puesto Func:onal i -};Desc tipci 6n tarealactmdad T

Numero N S R A
Las muestras colectadas se almacenarén en hieleras que

: mantengan |a cadena de frio (0°-8°C).
Especialista en Las muestras que se mantienen en cadena de frio, seran
2 biodiversidad transportadas al Laboratorio de Agua y Sdlidos de la Division

de Control Ambiental donde seran almacenadas en
congeladores que mantienen una temperatura de 0-10°C.
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9.6.4. PROCEDIMIENTO PARA LA IDENTIFICACION TAXONOMICA,

ABUNDANCIAS Y CONTEOS DE ORGANISMOS EN MUESTRAS DE
ZOOPLANCTON

. Objetivo

Establecer el procedimiento adecuado para la identificacién taxonémica y conteo
de organismos de muestras de zooplancton. El proceso alcanza la preparacion de
las muestras, identificacion y conteo de organismos y el almacenamiento de las
muestras de zooplancton.

. Responsabilidad y autoridad

B.1. Encargado de Laboratorio; velar por el cumplimiento de las instrucciones
establecidas en el presente procedimiento.

B.2. Personal técnico: aplicar cada una de las instrucciones descritas en el
presente procedimiento, de manera que se asegure la correcta identificacion
taxonoémica y el conteo de organismos de muestras de zooplancton.

. Método de analisis

Metodologia basada en Wetzel & Likens (2000), De Bernardi (1984)

. Documentos Relacionados

D.1. FMT-AMSA-02-012 Cadena de custodia.
D.2. POE-AMSA-02-0XX - Procedimiento para colecta de muestras de
zooplancton para andlisis cualitativos y cuantitativos

. Material y Equipo

E.1. Reactivos
E.1.1. Etanol al 95%
E.2. Materiales
E.2.1. Recipientes de 50 ml de plastico, boca ancha y tapa de rosca utilizado
para analisis cualitativo y cuantitativo.
E.2.2. Probeta de plastico de 10 ml.
E.2.3. Tubos de ensayo de 10 ml, de vidrio, con tapén de rosca.
E.2.4. Pipetas de plastico de 1 ml, con boca ancha.
E.3. Equipos
E.3.1. Vortex.
E.3.2. Microscopio invertido Labomed TCM400
E.3.3. Camara de conteo Sedwick-Rafter, de 1ml volumen. Medidas: 50x20x1
mm.
E.3.4. Cubreobjetos con medidas: 60x30 mm.
E.4. Equipo de proteccion personal
E.4.1. Guantes
E.4.2. Bata
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F. Procedimiento
La colecta de muestras para zooplancton se realizara por medio de métodos para
analisis cualitativos o cuantitativos.

F.1. Preparaciones preliminares

F 1: 1 Anahsns cualutatnvos y cuantltatwos (red de plancton)

 Paso
;Nﬁm.em SR : 2 % ;
1 Se emplea una allcuota de 1 ml de la muestra total colectada
Antes de tomar la alicuota, se homogeniza la muestra tratando
de que el contenido quede uniforme. Se puede agitar

Puosto Funcxonal ":f Des#npcnbn tareala&ﬂvndad

2 o s :
E§pe9|alls}a €N manualmente haciéndolo de una forma suave o se puede agitar
biodiversidad
brevemente con un vortex.
3 Inmediatamente después de agitar la muestra, se toma la

alicutoa (1ml) utilizando pipetas plasticas de 1 ml.

F.2. Analisis cualitativo: identificacion taxonémica y tamano de muestra

Se utilizara una camara de conteo Sedgwick-Rafter (S-R) de 1
1 ml de volumen para establecer la riqueza de especies de
zooplancton.
Para colocar la alicuota de 1ml en la cdmara de conteo, se
coloca el cubreobjetos en forma diagonal con respecto a la
camara Sedgwick-Rafter, de modo que, al momento de colocar
la muestra, la tension superficial del agua vaya moviendo el
cubreobjetos (Figura No. 1). Evitar que se formen burbujas
dentro de la camara.

2 Especialista en
biodiversidad

Figura No. 1: Método de llenado de la camara Sedgwick-Rafter. {Imagen:
Wetzel & Likens, 2000)

Para la identificacion de organismos se utilizaran las siguientes
3 claves taxonémicas: Reid (1988), Thorp & Covich (2001), Witty
(2004), Elias-Gutiérrez et al. (2008) y Cervantes et al. (2012).
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':’Numero

Puesto Funcional = ‘.::";:«:-. Descnpclon tarealactxvuiad

Los orgamsmos seran |dent|f cados hasta la categona

S Ao taxondmica mas especifica (género, especie, etc.).
Especialista en » - .
L % En total se deberan analizar 5 ml de la muestra, o la cantidad
biodiversidad 5 g o g
5 que se establezca segun la curva de calibracion. (Ver inciso

8.4).

F.3. Analisis cuantitativo: densidad (ind/m?) y abundancia relativa de organismos
zooplanctonicos

Se utilizar4 una camara de conteo Sedwick-Rafter (S-R) con
1 capacidad de 1 ml de volumen para establecer la densidad de
organismos zooplanctonicos.

Previamente a colocar la alicuota de 1ml en la camara de

2 conteo, se agita suavemente la muestra colectada tratando de
homogenizarla.
3 Se repite el procedimiento descrito en el numeral 8.2.2. a8.2.4

Se utilizara el método de conteo conocido como 100/Especies
(Mack et al., 2012). Este método consiste en realizar conteos
>100 individuos del taxén mas abundante, con el fin de que el
4 Coeficiente de Variacion (CV) se mantenga lo mas bajo posible,
asumiendo que todos los individuos estan distribuidos al azar
(Mack ef al., 2012; APHA, 2017). Se tratara de contar >100
individuos para que el error de conteo sea minimo (~10%).
Especialistaen  Para calcular la densidad (No. ind/m®) se utilizar4 la siguiente
biodiversidad formula:

No. ind/L= _(n)(Vs)
(Vm)
5 Donde:
n= promedio del nimero de organismos contados por ml
(ind/ml),

Vs= volumen de la muestra (ml),

Vm= volumen de agua filtrada por la red de plancton (m?).
La férmula para conocer el volumen de agua filtrada por la red
de plancton

Vm =mnr? L
6 Donde:

r*: radio de la apertura (boca) de la red de plancton (m?),
L: distancia (profundidad) desde donde la red de plancton es
arrastrada (m).
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S sto i . Descri ién tarealactmdad
‘Namero Puesto Fung:c:)rg‘avl e e

Para calcular Ia abundancia relatnva (%) se dnvudlra el numero
- Especialistaen  de organismos contados por la totalidad de organismos
biodiversidad contados en la submuestra y se multiplicara por 100, para tener
un resultado en porcentaje.
Los resultados de los conteos seran colocados en el formato
FMT-AMSA- “Boleta para registros de conteos de organismos
zooplancténicos” y los resultados de densidades y abundancias
seran colocados en la base de datos respectiva.

F.4. Recalibracion de la curva de acumulacion de especies
Paso

o= Puesto Funcponal S Descrlpc:én tarealactlvidad
Numero AR L SN £

Una curva de acumulacuén de especues es una graflca que
representa el nimero de especies observadas como funcion de
alguna medida de esfuerzo de muestreo requerido para
observarlas
Este procedimiento se realizara anualmente para analizar si
existen cambios en el tamano muestreal.
Al finalizar la identificacion de organismos, se procedera a
realizar una curva de acumulacion de especies para cada punto
3 Especialistaen  de muestreo analizado, siendo las lineas de la camara de
biodiversidad conteo la medida de esfuerzo de muestreo o unidades de
muestreo (UM).
Al realizar este procednmlento estadistico, se pretende
establecer la cantidad de mililitros que se necesitan para que
se forme una asintota en la curva de acumulacion, lo cual nos
4 indicara que la probabilidad de encontrar nuevas especies es
baja. Esto nos permitira establecer el tamafio de la muestra
ideal para llevar a cabo todos los andlisis estadisticos que se
pretendan implementar.

F.5. Almacenamiento de muestras
Paso o ; ;

SER Pu"eéib Funé‘i:o‘nal SRS Descripclén tarealamwdad
Nimero :

Las muestras de zooplancton seran deposrtadas en tubos de
vidrio de 10 ml y seran almacenadas en congeladores que
mantengan una temperatura que oscila entre 0-10° C, en el
Laboratorio de Agua y Sdlidos de la Division de Control
Ambiental.

1 Especialista en
biodiversidad




/

o OF LA
-~ e

0
& s
S & %
- »

<,
(04’ "'.\-

Fisicogquimica: Determmaclon de color aparente en muestras acuosas con

alta carga contammante

f Autoridad para el Manejo
Sustentable de la Cuenca 'y
del Lago de Amatitlan

/Determinacién del\

| color aparente con alta
Qarga contaminante
Y
{ Realizar diluciones:
| dependiendo de la

carga contaminante y |
del alncance del ]

equipo

—

—

y

Realizar diluciones ]
considerando la carga
contaminante y del
alcance del eguipo.

\i
Dependiendo de equipo
utilizado, seleccionar el

cadigo del método para la
medicién de color

|

| 4
/Anotar el resultado
en PT/Coy
multiplicarlo por el

factor de dilucion
ANl A e I
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Fisicoguimica: Determinacion de color aparente en muestras acuosas con

“baja carga contaminante

!’ ———— e

l /’Seteminacidnm

‘ color aparente con baja ;
carga contammant/

— v

| |
Y
Lienar una celda
limpia hasta la marca
de 10 ml, con la
muestra ]
homogenizada y sin ‘
filtrar, e introducirla
en el equipo HACH
L DR 9C0 J

utilizado, seleccionar el
codigo del metodo para |
la medicién de colory |
anotar en Pt/Co

‘ De acuerdo con el equlpol

v i

Sisetienen otras 1
muestras, descartar la i
muestra evaluada y lavar la *
cubeta tres veces con agua i
‘ suprapura, secar la cubeta y ‘
3 repetir el pracedimiento
. antenor
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Fisicoguimica: Preparaciones preliminares para determinacién de color
verdadero y color aparente en muestras acuosas

ﬁeriﬁcacién preliminh i
\ / |

|

Y

i Seleccionar el

; metodo de color a

\ 420nm. En el equipo
HACH DR 900. el

g metodo del nmero
122

¥

Se debe de ajustar el
fotometro en cero antes
L de realizar la medicion

Y

Agregar una porcion de‘] 5
10 ml a la celda cilindrica|
t y limpiar con el papel ; E
L J

grado limpa vidrios

v

Ingresar la cubeta a

utilizar limpia, conteniendo

{ agua el suprapura y
seleccionar el cero en el

\centro del equipo. Esperar
el mensaje que indique

el ajuste de cero.

& 4

Hree |
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Flsicoqmmlca' preparaclones preliminares para. determmamon de color
verdadero y color aparente en muestras acuosas 593

Preparacion de celdas de
medicién
‘ N —

{ Lavar 3 veces con ]
agau suprapura j

T
!

¥

Dejar sacar sobre papel t
absorbente

L J

{

Y

Previo a su uso,
secar la paredes
externas con un papel
‘grado limpia vidrios
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Fisicoguimica: Filtrado de muestras para determinar el color verdadero
determinacion de nutrientes en muestras acuosas

’ ﬁihrado de mueslra& [
I |

para determinacion de |
. color verdaderoy | ‘
determinacion de \

\ nutrientes en muestras 1

? \ acuosas / |
| {
| |

v

| Utilizar unfiltro de fibra
de vidrio de 45mm
especificando como
GF/IF

Y

Armar el sisterna de
filtracion utilizando la
bomba de vacio, vaso y
embudo con imén de
filtracion de 45 mm

i
Utilizando pinzas, |
colocar el filtro de
fibra de vidrio en

el sistema

|
|
|

Ml e Al

e e e

L
Medir el volumen

requerido en una
probeta

' e ——

‘ Encender la bomba
de vacio hasta que
se haya filtrado

L toda la muestra

Y
Tomar cuidadosamente el ] }
: filtro de fibra de vidrio con las

\ ' pinzas y doblarlo por la
l | mitad, sin tocarlo en la parte

i interna y colocarlo en un

troze de papel de aluminio,

lo suficiente grande par

; L envolverlo J

{ia\rdar en el freezer hast@

/ analisis. Este filtro puede durar
. hasta 5 meses almacenando en |
\las condiciones antes induy

~

{
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Fismoqunmica' Fnltracién de muestras acuosas con abundante matenal
suspendldo S

/ Filtrado da muesiras ™

I Umzar unditro de fibra
| de viddic de 45mm
! categoria 934 AH pars {
utkzark com prefitro |

A

| Amaelisiscmads |
| fitracion utikzendo la |
| bomba de vac o, vaso y

| embudo conimande |

| hltrackan de 47 mm | |
H | {

¥ H
{ Ukzando pmzas,
| ‘ colocar el livro de
! 1 “bra de weria en |
| elsmena |
r

| Medir el voluman |
i | requesido en una {
1 probeta { |

1

e e e T
{ Encender ja bomba |

; @evaclo hasta que |

{ = haya fitraca |
| ioda la muesta

{

| Lavar of otasaio con agua

| SUPEApUra TS VACES,
resbalardo o agua desge

J las paredes Intemas hasta el
fondo del mesmo el matras

i Srve para of segundo fikrado |

v
e
| Armar el sgundo

sisterna de filracon
umizando la bomta de |
| vacio, Ktasalo, vaso y
embudo con imin para |
) firracién oe 47 mm de
| i diametro
| L sish
! 1

|

| Usizanca las pinzas :
{ colocar etfiro de |
| niwoosluloss de 045 |
| pmconpmasenel |
ssiema de Hiraon |

J

| canlidad ce

| volumen reguenda |
\ gel prmer tiraca
| a pre(lllwllo
1

i B2
}' En::nderm

onwaf 8 |

bamba ce vacio |
nasta que se

|

| hays bhirado soda |

L larwestrs |
*

,/"l rasvasar 8\
[ un entenmeyer |
'\ lepicy |
L ebguels /)
N /
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g ——
],/ Filtrado de muestras ™
| con poco material
“.___ Suspendido _~

\

Y

| Utilizar sistema de 1!
| filtracion con bomba de |
| vacio, vaso y embudo
| con iman de filtracion
| de 47mm de diametro

|

\

r

i Utilizando pinzas colocar
| elfiltro de nitrocelulosa
| de 0.45 ym en el sistema
“ de filtracion

e——

L4

fre—————————————

Medir volumen en
probeta

, -

\

{ Encender la
bomba de vacio
hasta gue se haya
filtrado toda la
muestra

M—

/ Trasvasaraun "\
elermeyer limpioy

[ etiquetar con

} numero de
identifiacicn de |

\. muesta /

! | Sustentable de la Cuenca Yy
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] Oy,
%
+

‘ / Calculo del caudal en .
: \ gabinete _/’

|
¥

{ utitizando el método de
seccion- velocidad, el
producto de la {
! multipliacion del area de |
1 la seccion transversal »
por ia velocidad media
del flujo da coma
resultado el caudal

¥ T
/ Utlizando el melodo\\
volumetrico, el cociente
del volumen del recipiente
utilizado entre eltiempao de
llenado da como /
resultadoel caudal /

JR——

| .

_Fisicoquimica: Filtracion de muestras acuosas con poco material suspendido
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ArgmhY

Calculo de la velocidad media del flujo en gabinete

Calculo de Ja i
{ velocidad media del flujo :
\_ en gabinete—_/ ‘
e N
| Para calcular la velocidad ]‘ ‘
media del flujo medio con |

el molinete se utiliza la 3
constante especifica del

equipo, i

‘Monitoreo:

p———

| Elpromedio delas
| velocidades resultantes |
| encadaunodelos |
| espaciamientos
| transversales da la
velocidad media del
flujo
|
{4
gr Para calcular velocidad
media, se usa el tiempo
en que el flotador
recorre el tramo de
longitud conocida,
siendo velocdad el
corriente de la distancia
reccornda.

I

\J
i ,'/EI promedic de I;l\\
Ivelacidad da resukado\

la velocidad media del i

‘ \ fNuo se apiica la
| \ constante de pérdly

\
\

| \con valor de 0.90

‘Monitoreo: Calculo del caudal en gabinete
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onitoreo: Calculo del area de la seccion transversal en gabinete

{ Calculo del area de ™ 1
‘ | la seccion trasversal en )
\, gabinete /
o

-

ki

Para calcular el area de la ]
seccidn fransversal en un
punto, utilizamos
profundidad promedio y el |

ancho de cada seccion i
para determinar las areas |
que conforman toda la i
seccion transversal !
- )

'

7Y

{ La suma de todas las ]

| 4reas da resultado el |
area total de la

seccion trasnversal.

e ————————

|
)

o e

b

/éra calcular la seccion
{ tranversal media de un
tramo, promediamos las 3
{ secciones transversales
L medidas al principio, / |
\ _medio y final del tramo /’ |
R drmns”
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4

“Monitoreo: Medicion por método volumétrico para la estimacion de caudal

| Y AR N S Sy e :
i (’ Medeicion por méto% |
| vVoumetrico

i )~ NS

e NN |

, Y

Estimar que cubela
se utllizara para la
medicion esta debe
llenarse en un
tiempo superior de

—m ool J

20 segundos. {
i

Si es necesano, atar [
! la cubeta para {
1 | alcanzar el fiujo a ‘
{ medir |

i ‘
* —
Tomar el iempo de |
llenado de la cubeta,
repetir esta accién 10 |
veces |

|

: |
|
Aplicar formula i

variacion= 100-(T
| minx 100/T max)

3
Si el resultado en
la variacion es
mayor a 10, la
variacion puede |
estar influenciada 1
por fluctuaciones

|
- |
. |

|

et e

Dalos colectados) ,
deben ser |
anotados en libro

\ de campoj

/
{
{
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ATEMR

v

Monitoreo: Medicion de la velocidad del flujo por Flotador

/ |
k Flotador ‘
[

|
¥
f
§ | Escoger un tramo ,
* de aforo recto, ‘
! cuya longitud no
SEea menor a seis
veces el ancho
del flujo.

‘ T
i ¥
' { Calcular areas de las
3 secciones
transversales,
siguiendo
instrucciones de |
medicion de cauces i

l

Dividir en secciones el
ancho y el flujo para
soltar el flotador al
inicio de cada seccion
del tramo de aforo
i recto

s omran —

/ Tomar tiempo en

/

que el flotador
recorre todo el
tramo de aforo en
cada una de las

secciones
e TSRS
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y

Argu

Monitoreo: Medicion de la velocidad del flujo en molinete

i (/ Molinete X

$

)

o "

1 Tomar en cuenta |
1 los '
| espaciamientos )
{ recomendados |

en tabla No. 2. }5

Y

Metodo G/10, en
profundidad < 0.6 m
colocar molinete a
0.6H de la
profundidad, tomando
lectura de las
revoluciones en un
tiempo conocido

|
Y

| Metodo 2110y 8/10, en |
i

profundidad > 0.6m
colocar el molinete a
0.2Hy a0.8H a partir
de la superficie de
agua. para toma de 2
lecturas. el promedio
serala velocidad media.

:

Fin

|
:
|
!
\

e
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TEWMP
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Ca

Monitoreo: Preparaciones preliminares estimacion de caudal y métodos de

afor,
> I — A_\
4
f Preparaciones \ }
| \ prelimnares ! |
: \‘\A,,s,., .= -____-/ |
{ \ {
! —— ™ |
Para ¢scomrentias l i
| prestablecer i |
{ puntos de aforo, |
1‘ | seleccionado
| bajo criterios |
' R :»

En efluentes de }
| actividades
{ | amropogénicas
| coordinar ingresos |
ISt sutet)
; =
| | Ubicacidn l
| | hsica del fujo |
! l anforar |
Sl s simessed

.

\J

Ubicacion de |
H un tramo :
f donde el flujo |
presente k|
{ mayor
| unitormica f
| posible
‘Recoleccion
==
= ambientales \
|Toma:’leec1ura ’ observados al t ‘

| ~»| momenta de la | |
Lco;zeg:gas f | eestimacion de ! |

| \ caudal, ,! |

\oorresponienw/ i
\ achma / |

|
I
i
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R
hd
o
o

Monitoreo: Transporte de muestras acuosas

7 A W
I Transporte de muesua} ;
| k acuosas J |
Nt »
‘ ‘
1 L -
\ e
| 1 Colocacion de la ‘
1 |  muestraenla ‘
| hielera i
|
Fr SUDMIRY, S
Colocacién del | ! Acomedar el |
| blanco de agua | hielo sobre |
; desmineraliza en l | las muestras |
| hilera, para verificar -——s! para
! temperalura a . | garantizar |
| ingreso a | preservacion |
F laboratorio | enfrio
PR Ay 1
¥
' Traslado de 7' | | Mumenex_la ]
| lamuestraa | | | cadenadefrioas |
| estacion de | | 6*Chasiallegaral |
| monitoreo en Bl laboratorio J
| vehiculo, a } =
| laboratorio L ik
Chesndl
|
T
/ Verificar el blan(:o\

{ de la muestra
recolectadas en ef
laboratoio, para
\ | asegurar la cadena
\ de frio /
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v

o r—

{'/ Preservacién de\)

' \ muesiras ‘
\\4 ——— —
v
(o e
Abrir el recipiente |
de la muestra, \
l { colocando el f
‘ | tapén boca arriba |
| | paraevilar la 1
| contaminacion de ‘ |
este. l | uilizando !
s o : una Pipeta,
| | agregarel | ‘
J s A i, | veact‘vvo [
; Deslapar ’ o ! E
; l cudadosamenteel | | | complclal la | }
| preservante | | cantdad |
{ | quimico a agregar | | vomen !
I L Sl ) | necesario | [
| AT TR L——————‘ |
I e '
r Agitar la j { Cerrar firmemente |
| muesta, | elfrascodel |
| girdndola a reactivo y el :
partir del i reapiente de la l
i tapon 180¢ i muestra |
| | hacia abajo y | a.____.r_—_J
| regresar al | | i
| punto inicial P 1
i repertir 10 i Ll e \
VECES SielpHes |
I Bl [ inadecuado f
i I fepetr paso i
Ao AMNEY » 3,cemary |
Verificar pH 1 | etiquetarel |
que flegue a | tpode !

i reservanie
| valor I i p

w . deseado

._'_.—-. l
“ /’A_Imaccnar\ ;
, | en Hielera con
| \ hvelo
: S

|
|
—— \
|
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Monitoreo: Recoleccion de muestras acuosas para andlisis de clorofila y

feofitina

B R

[ Toma de muestra para
\ \cno-omaylcoruna ;
|

v —
| Se debe utiizar
un frasco plastico

‘ ! opaco o
' | protegido de luz,
| f al menos 1 Lt de
! capacidad |
M——————
] S
o s Al S Llenarel |
‘ Abrir el frasco y {—Trasco hasta
| p llenarlo hasta un | un centimetro |
1 i casat] tercio de su {_” abajo de! y
[ I:va i capacidadconel | | |  borde l ’
} Vecae { agua a recolectar, | superior |
{ | tapar el frasco, ’ |
\ e, enjuagar y | |
| descartar 2 Y l
[ B rs 30 Bl e oreoen | ;
‘ | Sielaguaes |
‘ ,~ . 1 superficial, | ‘
i PLISEN 2 l sumergir el frasco |
’ Si el agua es | -
! tomada en L il )
‘ profundidad,
| trasvasar
{ directamente ’
1 desde la
! botefla Van
| Dormn
| e
|

/‘Trasta x

muestra a
\ hielera /

_— — — bt - 1
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MomtoreO‘ ‘Recoleccion de muestras acuosas para anahms de rnetales
pesados

1 i

s R
Toma de muestra para

{\ Metales

) e

| Y
Se debe utilizar
un frasco

plastico, al
! menos 100 I
mililitros de
{ [ capacidad
T
f e  EEAS — Lenarel |
i Abrir el frascoy frasco hasta l
; llenarlo n;sta un .| un centimetro ‘
| : i ! tercio de su [ abajo del |
Rla;;:’eatgoe;re i } capacidad con el | borde i |
1 S | aguaa recolectar, 'L- superior | ‘,
? | tapar el frasco, — ‘
i ! enjuagar y !
1 | descartar ———
i J
| | Sielaguaes l
‘ - S| superficial, i ;
2 AL l z sumergir el frasco i f
Sielaguaes | | / i
‘ tomada en | l i J '
, profundidad,
trasvasar |
' directamente |
| desde la ‘
‘ l botella Van
H H Dom ! |
| e et ‘
i 1 ?
: _ Y '
! Traslada?\ ;
| muestraa | ‘
f, hielera /




oD‘ LA .'
.‘“
o
o

N W% | Autoridad para el Manejo
: w . Sustentable de la Cuencay
Oy ' del Lago de Amatitlan

0‘7.!""\-

Monitoreo: Recoleccion de muestras acuosas para analisis de grasas y

acertes

{ Toma de muestra para '

( Grasas y aceiles ‘

‘\___._., :

i

Y 1

Se debe utilizar | |
un frasco plastico
de boca ancha, al

menos 1 it de
__capacidad __J

v

l Uenar el
Abrir el frasco y frasco hasta
llenarlo con agua a ] un cennmetro
recolectar taparel | |

{

frasco, no enjuagar Jl

|

A4 |
r |
La muestra solo se ) |
colecta en ‘;
! efluentes de aguas
¥ reciduales, en
: Trasladar salidas y entradas
f muestaa |, en puntos de
\ hielera /| descarga,
colectando
} sumergiendo el
i frasco
i
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‘Monitoreo: Recoleccién de muestras acuosas para anélisis fisicoquimico

P z
( Toma de muestra para 1

\ fisicoquimica v Ji |

{
|
|
|

; WL
i ¥
| e
i § Se debe
? utilizar un 1
| ] frasco %
{ plastico de |
i { boca ancha, i
| al menos 1 It :
| de capacidad
| i
) :
Abrir el frasco y “
llenarlo hasta un e |
. tercio de su Si el agua es |
g ‘:‘Zﬁ'g l i capacidad con el | superficial | ‘
‘ R agua a recolectar,
, tapar el frasco, i
| I enjuagar y ,
| | descartar
} ] ¥
oy I Sielagua es ] |
En la 4 ocacion, ! tomada en i i
, llenar frasco protundidad, I
‘ hasta 1 ¢cm abajo trasnvasar ‘
| del borde directaente desde
| superior botella de Van Dorn }
| - Traslada! e e -
i bee——a{ muestraa | SHEE
i hielera
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‘Monitoreo: Recoleccion de muestras acuosas para analisis microbiolégico

//‘_—N—_-'\
/ Toma de muestra para\
\ Microbiologia /

N

| Sedebe

| utilizar l

| recipiente

| esténl al
menos 100
mililtros de
capacidad

] |

] En sitio, anotar
nombre del tecnico,
| del sitio de captacion,
| | fecha, hora y numero
de identficacion |
‘ correlativa de muesua_J

e ———

| Lamuestra i S aba
[ cgloe'((:’mseen ! frascoy
| | llenario con j
E iﬂgﬂsﬂ ‘ tapar frasco y de borde superior | |
{  frasco. | no enuagar | Hle Go 24] . |
== ~——" i
\

/ “Trasladar l

( muestraa  je—

. helera )
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| A L N
‘ ( Agua potable ) |
\L ‘
e P ——— |
,. !
TR | (HESEL '
1 I Colocarse
’ ! equipo de
| proteccion
|
—
SIS at Tl s,

! En sitio, anotar
{ { nombre del tecnico,
i del sitio de captacion,
i fecha, horay numero | ;
‘ | de identificacion |
i i correlativa de muestra

i

L 0
Identificar '
sitio Gptimo Se deja correr agua |
para toma de por 2 a 3 minutos 1
muestra en > previo al ;
| este caso desinfectado del {
; l salida de punan 09 }
% l bomba o grifo recoleccion :
!
| ’Voejar correr el agua de Desinfectar el
nuevode 2a3 area de sahda |
minutos previo a la caon alcohol, 3
recoleccion de flamear con |
muestra encendedor
Jhae e e

¥
? /" Trasladar
7 ( muestras en

‘ hielera

N —
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! equipo de ,
proteccion J

| C— -

\
|

¥

| En sitio, anotar ! |
|
|
|

nombre del tecnico,
del sitio de captacion,
| fecha, horay numero |
‘ de identificacion
correlativa de muestra

| T A
{ | Recolectarla | |
| muestra segdn | i
| el punio a l __»__\L_ ! s
muestrear; en | " i
“ este caso seria | ; ientiicar Muestras
‘ el Este centro a | | sitio Optimo superficiales se
‘ Om, 10m y 20m; | | paratoma de colectan {
\ Bahia Playade '«——| muestrade |- manualmente,las |
‘ Oro a0my Sm: | | acuerdoa de profundidad por |
1 | Rio Villalobos a | puntos | medio de botella de |
P u?"l" Oeste | | seleccionados Van Dom. ‘
{ oalm, 10 | | !
| y20m yRio | £ Y I oo )
| | Michatoya a i Forory & 73
1 ! Om. y
‘ b s omve e Y
| | Iniciar con la recolecta de la
‘ | muestra para el analisis
- microbiolégico y clorofila dichas |
| muestras son recolectadas a ‘
. Om, seguida las muestras de
fisicoquirico y metales las

el punto, pueden ser a: Om,

é cuales son recolectadas segin
i 05m, 10m, 20m.

- R ——— J

v
/" Trastadar \

/
[ muestrasen !

\ hielera /

J
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Monitoreo: Recoleccion de muestras acuosas compuestas -~

\/Muestras Compuestas\

g |

; Colocarse

: equipode |

1 proteccién {

] -._J 1

Y |

En sitio, utilizar ‘

recipiente totalmente

sellado y nuevo,

anotar nombre del

tecnico, del sitio de i

captacion, fecha, hora

y numero de ‘
identificacion ‘
{ ’ correlativa de muestra T
| Si es de dificil I
| acceso, utilzar 1
I 2 . - -
| extensor, lavar Identificar RAbfl" cf'teap'emet.
| 3 vecescon | _ sitio 6ptimo ecolectar muestra
; |  aguade 1 paratomade ::ontra corriente,
‘ | muestra, antes | muestra omar muestra y
L l de toma de T cerrar
‘ | muestra. l
1 J i | |
Y r

| / Trasladar muestra a '
| \ hielera
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Monitoreo: Recoleccion de muestras acuosas simples

| -
’ /& Muestras simplem
| S/

.

PRBIES, Joles o
‘ { Colocarse
equipo de

i proteccion 'i

. | S

Y

En sitio, anotar
nombre del tecnico, ‘
del sitio de captacion,
fecha, hora y numero
de identificacion
correlativa de muestra

- |

!
\
|
|
J‘ ¥ ]
|

Si es de dificil e ) |
acceso, utilzar Identificar 1 : o ‘
‘ extensor, lavar sitio 6ptimo Abrir recipiente,
i 3 veces con para toma de Recolectar muestra
i agua de “—1 muestrasen | ™| contracomente,
| muestra, antes entrada o tomar muestra y
‘ de toma de salida cerrar
muestra. ERENRCC UL }
— i L ) |

' |
ﬁ rasladar muestra a l
\ hielera '
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‘Monitoreo: Recoleccion de muestras acuosas de Planta de tratamiento

e et ———
-~

/
; ‘ Planta de tratamienlo\

\ ¥

\ . ;

‘ Colocarse {

equipo de

{ proteccion

L
Y

l En sitio, anotar

| nombre del tecnico,
% del sitio de captacion,
l fecha, hora y numero
!
g

de identificacion
correlativa de muestra

l

‘ Jomay f , Abrir recipiente
i muestra en el [ Identificar Recolectar':nuesira ‘
centro de i sitio optimo }

donde exita muestras en :
con boca acia

!
} ;
. contra comente
y [
Jeo e 0P, I | para toma de =| sumergir recipiente i
n bai
mayor entrada o R

velocidad de sallda
corriente muestra y cerrar
R ——— L )
| /\ N
| g /-
' St No captar
2 e st muestra cuando i
| superficie 0 |wSES - gyiia presencia ;
| el fondo de \de espuma |
I corriente N |
; ; \/ A |
i
si
v

7 Asegurarse que la
muetra no se tome en
aguas arriba donde se

Qzumule sélidos, grasas

y aceeites

—
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ATEmMP

‘Monitoreo: Recoleccion de muestra;sacuosas en rios

( Cuerpo de Agua \}
\ /
\\_,..,.___./

equipo de
proteccién

SBRATEF L 1

]

{  Ensitio, anotar |
i nombre del tecnico, f
| del sitio de captacion, |
i fecha, hora y numero |
| deidentificacion |
| correlativa de muestra |

——— e [ J |

Si se tiene i
dificil acceso, T
usar extensor | Identificar | ) 1
con frasco de | sitio 6ptimo | Abrir recipiente, ‘
polipropileno, | paratomade | Recolectar muestra }
Lavar3 || muestrasen | ) contra corrlente, ;
veces dicho | enwadao | s sumergir recipiente 1
frasco antes l salida | con boca acia
de toma de SRR abajo tomar |
muestra | | muestra y cerrar ]
! ) SR
/ Trasladar\. = ‘
[ muestaa | |
hielera / |
) SR ‘
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10.DIAGRAMA DE FLUJO DE LOS PROCESOS

‘Monitoreo: Preparaciones preliminares para recoleccion de muest

« o,
",

€,

8/

acuosas

e
‘ Recoleccion de )
( muestras acuosas

~\—‘_“_“T"
i |
f 8
! Idenfiacién
\ de |
g recipientes |
‘ Lde muestreo ',
—
|
| e
¥ Etiqueta con |
{ | Nombre de |
: Colocar etiqueta a l siiode |
frasco (" w_,| captacién |
'L | fecha, hora y {
7 numero |
| correlativo de
A meustra '
/Utilizar lista’\ et

{ de verifiacion
para
trasnporte de
matenial

necesario ,/

I |
|




>

& La |
a0 ® , |
|

: * | Autoridad para el Manegjo
w . Sustentable de la Cuencay
% - ; del Lago de Amatitlan

ArgmY

« @Gp
L)
€,
)

Anexo 9.6.5.1
Férmulas para la estimacion de las concentraciones de clorofila a y feofitina

mg 26.7(664, - 665,) x V.
Clorofila a ) - .. VXL
mgq 26.7[1.7(6655) - 6641 x V.
Feofitinaa ) 2078 ViR

Donde:
« V1: Volumen del extracto, L.

= V2: Volumen de la muestra m3.

» L: Longitud de la celda, cm.

« 664b y 665a: Densidades opticas del extracto en acetona al 90% antes
(b) y después (a) de la acidificacion.
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J. lncertldumbre o Procedlmlento para estlmarla

Paso
Nam__qro'

Puesto Func:onal s PR Descnpcion tarealactw:dad

Profesaonal ik Los filtros de 47mm desplazan un volumen 0.10mL por lo que

L s introducen un error del 1%.
metales pesados
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G3 Venﬁcacnén prehmmar
~Paso .

NGmero Puesto Funclonal Descripcion tama(?ct|v|dad
1 Especialistaen Calibrar el equipo a utilizar.
2 biodiversidad  Contar con material resistente a acetona y libre de &cido.

G.4. Extraccion y cuantificacion de clorofila a y feofitina a.

‘Paso -
Numero

Puesto Funcional ~~ Descripcion tarea/actividad

Colocar la muestra en el macerador de tejidos de vidrio y teflon
1 a 500rpm por 1 minuto, junto con 2mL a 3mL de acetona al
‘ 90%.
Transferir la muestra a un tubo de centrifuga, enjaguar el
macerador con la solucidn de acetona y afadir el enjuague al
tubo con el extracto. Ajustar el volumen a 10mL con la solucién
de acetona.
Especialistaen  |ncubar las muestras al menos 2 horas a 4°C en la oscuridad.
biodiversidad  ¢yarificar por medio de filtracion y decantar el extracto en un
tubo de centrifuga de 15mL y medir el volumen.
Transferir 3mL del extracto clarificado a una celda de un 1cmy
leer a 750nm y 664nm.
Acidificar el extracto en la celda con 0.1mL de 0.1N HCI.
Agitar suavemente y dejar reposar 90 segundos.
Leer en espectrofotometro a 750nm y 665nm.

~ow

5
6
7
8

H. Criterios o Requlsrtos parala aprobacnén o el rechazo de los resultados

e Puesto Funcional ' Descripcion tarea!actlwdad
- Numer
1  Especialistaen La conoentracnén de feofitina es mayor a la de clorofila.
2 biodiversidad ' Se obtienen resultados negativos para las concentraciones.

l. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
‘Paso
‘Namero

: Puesto_ Funcional Descripcion tarealactlwd_ad

' Profesional para

2 Los resultados obtenidos deben reportarse en concentracion
1 - analisis de

(mg/L).

metales pesados
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F. Condiciones ambientales requeridas
F.1.1. Luz tenue.
F.1.2. Durante parte del procedimiento, es necesario que las muestras se
mantengan a 4°C.

s

G. Procedimiento

G.1. Preparaciones preliminares

Pa"f" Puesto Funcional Descripcion tarealactividad -

Namero : LTS
Concentrar la muestra inmediatamente después del monitoreo.
1 - De no ser posible, almacenar las muestras a 4°C y protegidas
de la luz.

Las muestras en filtros, con pH mayores o iguales a 7, se
Especialistaen  pueden mantener almacenadas en bolsas plasticas por 3
2 biodiversidad semanas, evitando que la muestra tenga contacto con el aire.
Las muestras con mas acidez se deben procesar
inmediatamente.

Todo el equipo y cristaleria quemesté”eh' contacto con las
muestras debe estar libre de acido.

G.2. Preparacion de soluciones
G.2.1. Solucion saturada de magnesio

Paso

NGifiaro P.ug;to Funcional & - Descripcion tarealactividad ;
Especialista en : :
1 biodersiad Disolver 1.0g de polvo de MgCO3 en 100mL de agua destilada.

G.2.2. Solucién acuosa de acetona

. Paso

S Puesto Funcional ; ' Descripcion tarealactividad
Nomero

Especialistaen  Mezclar 90 paes de acetona grado reactivo con 10 partes de
biodiversidad  la solucion saturada de magnesio.

G.2.3. Solucién 0.1N HCI

Paso

5 Puesto Funcional " Descripcion tarealactividad
Numero »

Especialista en o :
1 By Agregar 8.18mL de HCI al 37.5% en 1L de agua destilada.
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9.6.5. EXTRACCION Y CUANTIFICACION DE CLOROFILA AY FEOFTINA
A POR MEDIO DE ESPECTROFOTOMETRIA

A. Objetivo
El objetivo del presente documento es describir los métodos estandar para la
extraccion y posterior cuantificacion de clorofila a y feofitina a por medio de
espectrofotometria

B. Responsabilidad y autoridad
B.1. Encargado de Laboratorio: velar por el cumplimiento de las instrucciones
establecidas en el presente procedimiento.
B.2. Personal técnico: Llevar a cabo la extraccién como la cuantificacion de
clorofila a y feofitina a.

C. Método de analisis
C.1.1. Extraccion y cuantificacion de clorofila a y feoftina a por medio de
espectrofotometria.

D. Documentos relacionados
POE-AMSA-04-002 Lavado de Cristaleria de Laboratorio

E. Material y equipo

E.1.1. Reactivos
E.1.1.1. Acetona, grado reactivo.
E.1.1.2. MgCO3, grado reactivo.
E.1.1.3. HCI, grado reactivo

E.1.2. Materiales
E.1.2.1. Filtros de fibra de vidrio de 47mm de diametro y de 0.45um.
E.1.2.2. Embudo resistente al solvente.
E.1.2.3. Celdas con una longitud de 1cm.
E.1.2.4. Pipetas de 0.1mL. 5mL y 10mL resistentes al solvente.

E.1.3. Equipos
E.1.3.1. Centrifuga
E.1.3.2. Macerador de tejidos, utilizar tubos de fondo redondo, con su

respectivo mortero con surcos en la punta de tefién.
E.1.3.3. Bomba de vacio.
E.1.3.4. Espectrofotometro con un ancho de banda espectral entre 0.5 y
2.0 nm.

E.1.4. Equipo de proteccioén personal
E.1.4.1. Guantes
E.1.4.2. Bata
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Grafica No. 3: Curvas de acumulaciéon de especies generadas por estimadores de la
riqueza no paramétricos (CHAQO, Jackknife, etc.) para el Oeste Centro, en el mes de
mayo. Metodologia: Arrastre Horizontal.
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Gréfica No. 4: Curvas de acumulacion de especies generadas por estimadores de la
riqueza no paramétricos (CHAO, Jackknife, etc.) para el Oeste Centro, en el mes de
mayo. Metodologia: Arrastre Vertical.
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Anexo 9.6.4.1

Curvas de acumulacién de especies realizadas en los puntos de Este Centro (EC) y
Oeste Centro (OC). Las unidades de esfuerzo de muestreo (eje “x") son las lineas de
la camara de conteo Sedgwick-Rafter que se contaron. En un 1 ml analizado, se
cuentan hasta 20 lineas. En totalidad se contaron 120 lineas (6 mis).
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Gréfica No. 1: Curvas de acumulacion de especies generadas por estimadores de la
riqueza no paramétricos (CHAQ, Jackknife, etc.) para el Este Centro, en el mes de
mayo. Metodologia: Arrastre Horizontal.
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Grafica No. 2: Curvas de acumulacion de especies generadas por estimadores de la
riqueza no parameétricos (CHAQ, Jackknife, etc.) para el Este Centro, en el mes de
mayo. Metodologia: Arrastre Vertical.




& % | Autoridad para el Mangjo
e w * Sustentable de la Cuencay
del Lago de Amatitlan

: Paso

‘ Puesto Funcnonal : ‘ , Descripmén tareaiactmdad

Numero 5§ : A ALY A
Todas las muestras tendran una :dentlf cacuon con los
2 Especialista en siguientes datos: fecha de colecta, colector, tipo de colecta
biodiversidad (arrastre vertical u horizontal, por ejemplo), preservante y punto

de colecta.
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Fisicoquimica: Determinacion de color verdadero

Determinacion de com ?
verdadero / ‘
e

! ‘
Y |
Llenar una celda '
limpia hasta lamarca,
con la muestra
| filtrada e introucirla
| en el lector

U

1 |

v‘ |
Deacuerdo con el f
equipo, seleccionar el }
| codigo del método para i
| la medicion de color y ;
anotar en Pt/Co. 1

\i

110

Si se tiene otras muestras,
descartar la muestra evaluada
y lavar la cubeta tres veces
Q)n agua desmineralizada
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_Flswoqulmlca Preparaciones prehmmares determmac:on de turbldez en

- muestras acuosas,

@aracianes preliminares
_//

\ |

|

Lavar 3 veces con i
agua suprapura

-

Dejar secar sobre ;
papel absorbente

¥
Previo a su uso, secar
las paredes externas con un
| papel grado limpia vidrios

Flsicoquimica. Venﬁcacnén prehmmar determinacion de turbldez en muestras

acuosas

— i
Verificacién pwhm@ }

Y

E turbidimetro HAC 2100
Q no necesita blanco, se
debe medir una lectura de
agua desmineralizada
para evidenciar su
correcto funcionamiento J

[
N
Agregar 15 mi de agua

desmineralizada, ‘
hasta la marca de ‘
medicion de la celda i
|
; |
| Ingresar ia cubeta a utilizar !

| con agua Suprapura y cerrar
l la tapadera.

L

B

|

?

\

Y i

Seleccionar medir y
esperar el mensaje que ‘
indique el resultado, el I

resulado debe ser cercano
| acero, se encuentra en
\ 0.10 NTU

o
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Fls:coqu:mnca' Determinacion de turbldez en muestras acuosas con baja

carga contaminante

Determinacion de lutbi(m
con baja carga contaminante /
[} ‘/
¥
i
Encender el wrbidimetro
HACH 2100 Q
1
v

Homogenizar la ]

|
]
|
|
\
Y !
s
[
|
|
|
|

E
|

I muestra
L

\J

,f Llenar una celda limpia
| hasta la marca, con la
| muestra homogenizada y
| sin fitrar, Limpiar el crital ‘
con papel grado limpia {
cristales, introducir y cerrar| i
la tapader | I
|
|

Leer Ia muestra,
eseprar que
esab:l-ce y anotar el
\ r\esullado en NTU /
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Flsicoquimica' Determmaclén de turbidez en muestras acuosas con alta carga

_contaminante . S

7 RS TR
/ Determinacion de turbidez \
\_con baja carga contaminante /

NG 2,
‘ 7
{ |
i ! Encender el turbidimetro
1 | HACH 2100 Q
L
ST R, Bl e
[ ( Homogenizar la '
i muestra g
8 J
¥

o
t Llenar una celda limpia
hasta la marca, con la
muestra homogenizada y
sin filtrar, Limpiar el crital
con papel grado limpia
l { cristales, introducir y cerrar |
i | la tapader l
\

Y |

" Leer la muestra, \ ;
[ eseprarque \
\estabilice y anotar el’:

\ resultado en NTU

\

\ b
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Fisicoquimica: Preparaciones preliminares para: determmacnbn de séhdos

suspendidos en muestras acuosas

oo =

‘\F’reparxmn prelnrmr\ar/.
|

AR ]
Girros a utilizar i
deben de estar |

por lo menos |
24 horas dentro |

de la |
desecadora %

Y

{ Verificacion de la
calibracién y correcto i
funcionamiento de la |
balanza analitica l

I

4

Control de humedad !
adecuado de la ‘
|

| correcto pesaje de los
filtros
SRR S S e S i

1 |

Precalentar el [
horno a 103-105 “C’
Bober i, 5 A

{
i
i desecadora para el
i
|
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Fisicoquimica: Secado
acuosas Vi g

‘determinacion de sélidos suspendidos en muestras

~Determinacion de solidos ™,
Qtspendidos totales secacos |

al03a10sc  /
i

; ey
1 | Encenderla
‘ | balanzay

| esperar aque J

estabilice.

|
1

|

l Retirar de la desecadora

los filtros con una pinza

y colocarlos en un vidrio
reloj etiquetando.

p

? £

-

Tarar la balanza y
colocar el filtro.
esperar que estabilice

s e

i

Anotar resultado el
peso incial de filtro
en mligramos

i {

‘ ( b

‘ I Ammar el

' | sistema de |
filtracion |
Kitasato }

]

—

v

—_—————— e -y

| Colocar el filtro

‘ tomandolo con la

| pinza en el vidrio

| de reloj. con el

| horno a 13-105°C
introducir los

filtros durante 1

l hora
| \4

_ e ———
/ Retirar los filtros con
{/ una pinza e

itnroducirlos a la

| que se enfrien y fleguen

a lemperalura ambiente
y anotar resultado

desecadora, de manera ,

- —

Y
| Colocar el

| filtro en el
[ sistema

anotar el
volumen
| requerido en
| una probeta.

nened

3

[ Encender el
sistemna de

vacio y filtrar
la mustra

. |
¥

—

Colocar el embudo
con el filtro de la
muestra y pasar por

! la muestra 30 mi de
agua desmineralizada
en porcianes de 10 ml

| ]

i
|
!
I

)
J
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Fisicoquimica: Determinacion de sdlidos sedimentables en muestras acuosas

sedimentables

¥

Homogenizar la
muestra por
agitacion

| |

! L\

r Verter en
| cono Imhoff
| 1000 ml de la
| muestra

{ homogenizada

[ |
| Dejar |
| sedimentar |

;

Procedimiento para
determinacion de sohdoj

durante 45 |
‘ min I

i

A los 45 min raspar l
las paredes del cono

| con una varilla de

“ agitacion o con una

1 pipeta de vidrio para
| desprender las |
particulas adhendas

:

Dejar
sedimentar
15 minutos
mas

Leer el volumen de
sedimento a escala

de 60 min de
iniciado el ensayo
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Fisicoquimica: Preparaciones de reactivo oxidante para detarminaclén de
fosforo y nitrégeno por el método Valderrama SRt

7/~ Preparacién de reactivo
oxidante (Valderrama)

-

|

y

Para preparar 250ml J
| de reactivo Oxidante: ;
‘ pesar 12.5g de K25208
g de acido béricoy
i disolver en 87.5 mi de
[ NaOH 1 M, aforar
‘ hasta 250 mi con agua
suprapura.

Y

P '

Para preparar 100

m! de reactivo

Oxidante: pesar 5 |
gde K2S208y 3 g \
\
|

acido bérico y

i disolver en 35 ml

i de NaOH 1M,

‘ atorar hasta 100 ml \
con agua
suprapura

e N
/ Almacenar en
frasco ambar \
| (reactivo fotosensible)
y a temperatura |
\ ambiente /

\M —————. e
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Fisicoguimica: Veriﬁcacnén preliminar determinacion de fosforo y nitrégeno

por el método Valderrama

ol

( Verfifiacion preliminar)

Verificar correcto
funcionamiento del
termorreactor

A4

L Verificar los tubos
1 no estén astillados
o rajados

[ (descartar), no

f deben de tener
|

\

fugas entre la

boquilla y el tapén, i
(descartar)

@endwndo del aspecto visual de la
muestra (carga oganica, matriz y
pracedencia de la muestra) se debe de
seleccionar una dilucién adecuada: El reactivo
de Valderrama debe quedar en exceso. El tubo
de digestion final debe de quedar con un
aspecto cristalino, esto elimina el factor de
interferencia por turbidez de la muestra La
lectura debe de quedar en el centro de la
curva no exeder el 80% de la curva.

N
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Fisicoquimica: Digestion de muestras con alta carga contammante
det rminacion de fosforo y nitrogeno por el método Valderrama ;

" Procedimiento para la
{ digestion de la muestras con)
N al(a carga oonl..unmdn(c e
< N |
Vahdo para Ios
principales rios
tributarios de la cuenca
del lago Amatitlan
entrada o salida de
plantas de tratamiento,
y aguas reciduales de
tipo ordinario y
especial

Marcar xubos
| colocando el
| correlativo o

numero de
muestra de AMSA

y anotando el

factor de dilucion

T
Homogenizar l
muestra con |
temperatura I

ambiente

|

v

P - ——

Tubo de mdno con
taparrosca de
16x100 mm agregar
1.0 ml de la muestra

L sin ratamiento

A

Aqgregar 9.0 ml
de agua
desmineralizada

Agregar 2.0
' ml de la
i solucion del
L

vy

reactivo
Viadearrama J

! Tapar y
nomogenizar,
revisar |
estado de
| Lapornes
| — ,__.I._-___,, |
1 = b SO0
1 Precalemar a
‘ Talz2o°Cy i
colocar las
| tubos dentro
: delmismo por
una hora

_—

y

Sacar el W
termorreactor
y dejar enfriar

| TR |
} < Refrigerar > ‘
| s |
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Fisicoguimica: Digestion de muestras sin carga contaminante
determinacion de fésforo y nitrégeno por el método Valderrama.

Procedimiento para la {
digestion de la muestras sin |

carga contaminante

N 00."

o, "R o
Caremr™

para

v |

|

Marcar tubos 3 |
colocando el
correlativo o

numero de

muestra de AMSA
y anotando el

factor de dilucion

Y

e r
Homogenizar 1 ’
! la muestra
que se
encuentra a
{ lemparatura
ambiente.

Tubo de vidrio con

laparrosca de |
{ 16x100 mm agregar |
| 1.0 ml de la muestra |
| sin tratamiento

Agregar 2.0 |
ml de la
solucion del
reactivo
Vladerrama

! Tapar y

| homogenizar,

| revisar |

i estado de
tapones

S

Precalentar a
{ Tal20°Cy
| colocar los
tubos dentro
del mismo
por una hora

T ——————————————
‘ Sacar el

termorreactor |
y dejar enfriar
L — )
Y

Refrigerar
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‘Fisicoquimica. Venﬁcacuén prehmmar para determmamon de ortofosfatos en

‘muestras acuosas

Construccion de curva de '
calibracion *

Y

l Se trabaja para los
rangos de fosforo de ‘
| ortofosfato para ‘
[ muestras acuosas

con baja y alta
‘ carga contaminante.

Y

[ Se preparan 7 ;
| estandares seguin la »
tabla 2 y el blanco de
referencia que utiliza el
l equipo Analitik Jena es

agua suprapura,

|

| ¥
Sise utilizauna \
cubeta, se recomienda
usar la misma cubeta
para trabajar ya que
puede existir error /

\ analitico.
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Fisicoguimica: Determinacion de foésforo de ortofosfatos en muestras

acuosas

1 @terminacién de foforo de
‘ \¥ ortofosfato

‘ |
| \J

Agregar 4 mi del ,
reactivo color en un |

balén volumétrico
i de borosilicaro de ’
§ 25ml I
I

| I

Y

Se prepara un control |
de concentracion |
0.0200 mg/i

(e

Y

Se adiciona a cada |
balén cantidad de
muestra de acuerdo al
cuerpo de agua
analizado y se afora
cOon agua superpura a
25 ml

i

Esperar 10

| minutos y no

‘. mas de 30

’ minutos para
leer la

muestra
B

:

Leer en
espectrofotéometro

a longitud de onda
de 880 nm
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Fnsicoquimlca' Preparacuones preliminares para detenmnaclén de mtrogeno

totat en muestras acuosas

( Preparacion de reacuvo
oxidante -/
"z
( Agregar un beaker de
100 m! de capacidad,

\
! 60 mi de agua
1 desmineralizada

t

Pesar y agregar 30 g
de hidroxido de sodio
L

en lentejas. agitar
hasta disolver las
lentejas

¥

Esperar que se
i enfrie la solucién

l de hidréxido de | |
sodio | AT aeree
| ' * |
| ’ { .
} ¥ Agitar hasta la I
ENeE e disolucién de este y
B 0 |
! Pesary | - |} agregar por f
| agregar 5gde | | porciones a un balén
| tarratode | {  de 100.0 mlde f
| sodioy | capacidad. Aforar }
i potasio 4.H20 | ; f
, SRS INIRR | | |
| v e |
i Disolverel | | hggr:mg;:::ar |
‘ | 1 O i i
| tratado por i : |
; | aparte en ctro ! ' 18 Soticion 1
] recipiente y
| mezclar las dos DM A
| soluciones | rasvasar un'’\
T frasco ambar,

| Lo e g
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Flsmoqunmtca Verificacion prehmmar para:determinacion de nitrégeno total

Konstruccién dela cun@
[ calibracion
t Punes 7
Esta se trabaja para
los rangos de nitratos
para muestras
acuosas con baja y

alta carga
contaminante

:

- .

Se preparan 7 I
estandares y el blanco .
de referencia que utiliza !

el equipo Analitik Jena
es agua suprapura

/

<,
04_,_ “’v

en muestras acuosas

r.b_a-.‘.‘_‘
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Procedimiento para

C.c |
o
>

ALl )H

1d para el Manegjo

Sustentable de la Cuenca \'4

N

determinacion de mtr()gem)

total en muestras acuaosas
oSl dntee

Y

En una porcelana ],
agragar la totalidad del |

tubo que contiene la
gestion con persulfato |
analogico al método S
oe Valderrama

J

'

1
Realizar un lavado |
al ubo con 5 ml !

|

TR

de agua supraputa |
y agregar a la
porcelana

Y
et
| Agregar 1 mI ]
de [a solucién |
de solicato l
de sodioala |
porcclana }

———

Calentar en una plancha
a una tfemperatura que no
sobrepase los 85°C. La
plancha se debe de
colocar a una
temperatura de 230 °C
para alcanzar fa
temperatura anterior.

S
}

Y

————— e

Cuando la muestra s¢ haya

secado en su totalidad (y aun

en caliente) se debe de
agregar 1.0 mi de acido

sulfurico concentrado (95-97

%) y rotar la porcelana a
manera que cubra toda la

superficie interna inferior de la

porcelana

J

|

| Esperara
| gue enfrie
|
|

fasaaaraoat)
Agregar
aproximadamente
l 50.0 ml de agua

desmineraizada

reactivo
cxidante.

e T |
R, (N
El contenido
de la
porcelana se
debe de
agregar a un
balon aforado
de 100.0 ml {
de capacidad. {

¥

Se debe de lavar la
porcelana para
recolectar las trazas de
color que hayan
quedado en la misma y
con esta misma agua de
lavado de afora el balén.
Lavado con agua
dgesmineralizada

1

1

El balon se ]
|
|

—_

termina de
| aforar con

agua i
desmineralizada. i

e

)

] del Lago de Amatitlan

Agitar para ]

homogenizar |

!

los i
compuestos |
LIS

Anotar el |

factorde |
dilucion de
cada balén

;
7

»

Esla prueba se debe
de leer en un
espectrofotémetro en
una curva de
calibracién

‘Fisicoquimica: Determinacion de nitrogeno total en muestras acuosas

previamente realizada |

a una longitud de

onda de 420 nm

e ———

AN, ¢

/ Leer
{ inmediatamente 1
después de su

~N

\ es estable por una

Q

realizacion, el colo /

A hora

—— eedpp—

/




Fisicoquimica: Preparamones prellmmares para determinacion de nitratos en

muestras acuosas -

Autoridad para el Manejo
Sustentable de la Cuenca Yy
' del Lago de Amatitian

Preparacion de la solucion
stock de nitratos

¥

[ Colocar en un beaker
J de 100.0 mi de
i

capacidad 10.0 g. de
nitrato de petasic y

secar en un hormo a
105°C por una hora. J

e + . = . v .

¥

Dejar enfriar en
una desecaodra
gue contenga silica
gel con indicadores
de humedad por 1
hora i

-

¥

Para un balon de
100 ml de capadidad

e J

1

'

Sacar el
compuesioy y
rapidamente pesar
0.0722g de nitrato
de potasio en la
balnaza analitica.

¥

| Disolver con

| aguay
trasvasar al
palén de
100.0 ml de
capacidad

| ——

]

12N

Lavar el
recipiente
para evitar
pérdidas del
compuesto y
agregar dicha
agua al balon
—
Y
]
Alforar a 100.0
mLy
refrigerar.

¥
Esla solucion
contiene 0.1
mg/mL
N-NO3zlo que
equivale a
100.0 ppm de
esta solucion
SLGLEIS

¥

Para los puntos ba;c;s\
de la curva de calibracién\
se necesila una solucién de
trabajo de 1.0 ppm. Esta se
realiza con una dilucién
1:100 de la solucién madre
de 100.0 ppm en un balon

de 100.0 mi de
capacidad. /

S




| Autoridad para el Mangjo
” Sustentable de laCuencay
.~  del Lago de Amatitlan

estras acuosas -

Fisicoquimica: Preparaciones preliminares para determinacion de nitratos en

+ v . » \
ﬁreparacuon de solucion de ™
salicilato de sodio y

N R e e

)

\J

2

En un recipiente pesar
0.1250 g de salicilato
de sodio

P —

Y

Disolver y agregar I
a un balén de 25
ml de capacidad

-

-

(e

————

g ok
/Lavar el recipiente y

( aforar el balén con
\\esta agua de lavado )
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Fisicoquimica: Preparaciones prehminares para deterrmnacnon de nitratos en

muestras acuosas

1 / Preparacion de reactwo) .
1 oxidante |
; el

t !

¥

| Agregar en un beaker

i de 100.0 m! de

| capacidad, 60.0 ml de

L agua desmineralizada J

v
Pesar y agregar ]

30.0 g de hidréxido
de sodio en
lentejas. Agitar
hasta disolver las
lentejas.

Y ‘

Esperar que
se enfrie la
solucion de
hidroxido de

sodio {

Pesary :

agregar 5.0 g | Agitar para

de tartrato de >i homogenizar {
sodioy | la solucion ?

‘ potasio 4 H20 !
{

' | Y

‘ — |
. r
} Disolver el ] Trasvasar a un \
tartrato por | frasco ambar y ‘

aparte en otro !

H

refrigerar /

recipiente. Y
mezclar las dos
soluciones

{ R }

i : .

‘ | Agitar hasta la ; .

3 | disolucion de este y '

‘ ‘ agregar por 55 @

porciones a un balén ’
de 100.0 mi de

‘L capacidad. Aforar ?
| ‘
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Aregmh

Fis coquimuca' Venﬁcaclén prellmmar para determmaclén de mtratos en

muestras. acuosas

Construccion de la curva de
caligracion
..«/

s ;
]

8 n

Esta se trabaja para

los rangos de nitratos
para muestras

acuosas con baja y

alta carga

contaminante

»

y
/ Se preparan 7 °
estandares y el

blanco de referencia
gue utiliza el equipo
Analitik Jena es
agua suprapura
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<~ Procedimiento para
determinacion de nitratos en
agua

T
i

[ En a |
una porcelana limpia
agregar una cantidad ce
muestra adecuada segun la
| matnz de ja muestra y
| agregar 1.0 ml de salicilato
' de sodio.

10.0 mi para muestra de
rios de la cuenca.
20.0 ml para muestras del
laga de Amatitian,
10.0 ml para muestras de
agua sublerranea para uso
potable.20.0 mi para
| cuerpas de agua y rins que
i no contengan materia

| orgdnica,

¢
Calentar en una
plancha a una
temperatura que no
sobrepase los 85 °C.
La plancha se debe de
colocar auna
temperatura de 230 °C
para alcanzar la
l temperatura anterior.
4
Cuando la muestra se 5
haya secado en su
tolalidad, agregar 1 mi
de &cido sulfinco
concentrado 95-97%
y rotar la porcelana a
manera que cubra la
superficie imerna

inferior de la
porcelana

’

——]

Fisicoquimica: Determinacion de nitratos en muestras acuosas

Esperar gue
enfrie i

Agregar
aproximadamente
50.0 ml de agua
desmineralizada

¥

P e e o ag )
Agrecar 10.0 ml
del reactvo
oxidante. Vaa

revelar un color
amarilio gue
evidencia la
formacion del

complejc

p-nitrosalicilato,

L4

E! contenido de
|a porcelana se
debe de
agregar a un
balon aforado
de 1000 mi de
capacidad

|
|

¥

Se debe de lavar la
porcelana para
recolectar las trazas
de color gue hayan
guedado en la misma
y afora el balén.
Lavado con agua
desmineralizada.

% | Autoridad para el Mangjo
” Sustentable de la Cuencay
v I del Lago de Amatitlan

El baién se
termina de
aforar con agua
desmineralizada.

Agitar para
l homogenizar

| los compueslos

el

Anotar el [
{ factor de ‘
dilucion de {
| cadabalon |

2 -

Leer enun f
espectrofotémetro |
enuna curvade |
calibracion i
previamente l

I

realizada a una
longitud de onda
de 420 nm. |

Leer
inmedialamente

después de su
realizacion, el

color es estable
\im una hora /
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muestras acuosas B

/" Preparacion de la solucion
de stock de nitritos /

——’

Y

Colocar en un ]
beaker de 100.0 !
ml 10.0 g. de
nitrito de sodio y
secar enun
homo a 105°C
L por una hora J

R tr P e )

Y

Enfriar en desecadora
con silica gel e
indicadores de humedad

por 1 hora
| v :
; Seciny ] Aforar a 100
: I o ! — mly
| | baion de 100 | refrigerar
1 [ mi de . e R
‘ i capacidad i s
\J f Esta solucion
| : contiene en
| | Sa'ca_r el compuesto y 1.0 mL = 100
} | rapidamente pesar | ug de N-NOzo
1 | 0.04293 g. de nitrito equivalente a
; de sodio en la | 100 ppm.Esta
j Lbalanza analitica J | es la solucion
{ madre
| | : ERINSE DG
f ! ) | v

Disolver con : L
|

agua trasvasar : Para la solucion de
al balon 100 ml uabajo se necesta
i ! de capacidad concentracién de 1.0 ppm. \
|- = 0 A NS | | | Se realiza con una dilucion |
{ “ | \ 1:100 de la solucién madre ;

y de 100.0 ppm en un balon
Do e | \de 100.0 ml de capacidad 1/ |
‘ g y agregar dicha |- S S SR ‘
i | agua al balén ‘
} L 8 |
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Fisicoquumuca Preparaclones preliminares para determmacuon de nitritos-en

Preparacion de reactivo h

. color ‘/

'<. ] Autoridad para el Manejo
* sustentable de la Cuencay
gdel Lago de Amatitlan

Y

Para un volumen
| de100.0ml

Y

[
|
!

Agregar en un beaker
de 100.0 ml de
capacidad, 50.0 m! de
agua desmineralizada

|

v
i Agregar 5.0 ml

de acido orto
fosférico al 85
%. Agitar l

\J

sulfanilamida

{ Pesar 0.50g de "

| Pesar en un

i recipiente aparte
0.050 g de

| n-naftiletiiendiamina

|

¥

Agregar a la
solucion de acido
erto fosfdrico y
agitar hasta la
disolucién de
este.

¥
i N
ﬁr-asvasar aun
\balén de 100 mi
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S > Sustentable de la Cuenca y
st ’ del Lago de Amatitlan

Fns:coqunmlca' Verificacion preliminar para determmac:én de mtrxtos en

muestras acuosas

/' Construccion de curva de ‘
o calibracién l
|

|
Y

Se trabaja para
rangos de nitritos,
muestras acuosas :
! con paja y alta carga
] contaminante
L

/" se preparan 6 \
/ estandares y el blanco de
( referencia que ubliza el

equipo Analitik Jena es
\ agua suprapura‘/

~Determinacion de nitritos en muestras acuosas

Procedimiento para |
determinacién de nitnitos en ‘
agua

S —
¥

| Terminado el

| reacdiivo de color

agitar y esperar
L que se estabilice. |

reactivo de color a
| cada balénde 25.0mi | |
{ de capacidad parala | !
| | realizacidn de analsis
‘ { de niTes |
T

——— e

|

: i

l | Agregar 4.0 mi el
|

1

|

|
Agregar la canbdad
de volumen de
muestra segun el |
cuerpo de agua a
examanar y aforar
hasta 25.0 mi.

St
’ *
i

Anotar el |

Factor de |
| cada balén | ;
Octzoetolmiaid |

t

Esta prueba se debe de leer

©n un espectrofolémetro en |
una curva de calibracion

previamente realizada a una

| longitud de onda de 542 nm.

Y

X
x Se dc_bc esperar 10 / La molecula
? TUNULOS para ! [ que evdencia

completar reaccion y ‘,--» el color es |
no se debe de leer | \ estable por
despues de 1 hora | una hora |
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Fisicoguimica: Preparaciones preliminares para determinacion de amonio en

Autoridad para el Manegjo
Sustentable de la Cuenca y

e env | del Lago de Amatitlan

TE

muestras acuosas

/~ Preparacion de la solu

— 2
cion
& stock de amonio

v

— m

Colocar en un
beaker de 100.0 ml
de capacidad 10.0

g. de cloruro de
amonio y secar en
un horno a 105°C

por una hora

v

contenga silica gel con
indicador de humedad

Dejar enfriar en una
desecadora que

L

Y

|

Para un baldn de
100 ml de capacidad

:

| balanza analitica |

Sacar el
compuesto y
rapidamente pesar
0.3819g de clorurc
de amonio en la

.

Disolver con agua y ]
trasvasar al balon de
100.0 mi

|
\

Lavar el recipiente
para evitar pérdidas
del compuesto y
agregar dicha agua
al balén

I Aforar a 100.0 |

= | mLy refrigerar |

i
¥
Esta solucion
contiene 1.0 mL =
1.0 mg de
N-NH3lo que
eguivale a 1000.0
ppm de esta
solucion.Esta es
la solucién madre. |

]

t

v

Para la solucion de
trabajo se necesita
una concentracion de
10.0 ppm. Esta se
realiza con una
dilucién 1:100 de la
solucion madre de
1000.0 ppm en un
balén de 100.0 mi de
& capacidad

)

~

Para los puntos hajos
de la curva se necesita una
cencentracion de 0.100
ppm. Esta se realiza con
una dilucién 1:100 de la
solucion madre de 1000.0
ppm en un balén de 100.0
ml de capacidad.
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Fistcoquimlca' Preparaclones prellmmares para determmac:on de amomo en

_Mmuestras acuosas . ; , SHs

/ E’teparacidn de sclucion de "\ "
fenol ‘) 1
v |

‘r A un beaker de

il

‘ 100.0 ml de |
capacidad agregar I

{

!

J

40.0 ml de etanol al
96 .

Y

! Pesar6.00gde
i fenol en cristales

~

Agregar al etanol y
agitar hasta disolver

\
|
‘ ‘ i
: ¥
|
[
los cristales de fenol |

J

v :
T L i

Trasvasaraun |
i balon de 50.0 ml de [

L capacidad |

S A
~

Alforar con etanol al \
96 % y refrigerar.

o,

o~ =
/" Preparacion de solucién de
'\\ nitroprusiato
-~ o

| Aun beaker de

| 100.0 mi de

| capacidad agregar

| 400 mi de agua
desmuneralizaga

Pesary agregar &
agua
| desmineralizada 0.50
{ | g de nroprusiato de
sodio. Agitar hasta
| disolver los cnstales

Trasvasar a un balén
{ de 50.0 ml de
| capacidad y aforar
| { con agua |
l desmineralizada ‘

t

| /‘Trawasar aun f2asco’\
ambar y refrigerar. La 1
l solucion es estable por |

\ un mes
2 D R _/
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‘muestras acuosas

Argm >

Fisicoquimica: Preparaciones preliminares para determinacion de amonio en

<
%
<

reparacion de react

C

oxidante

v

A un beaker de
100.0 mi de
capacidad agregar
50.0 mi de agua
desmineralizada

1

A4

de hidroxido de sodio

Pesar y agregar el
agua
desmineralizada 1 g

en lentejas. agitar y
disoiver

Y

¥

Pesar y agregar a la
solucion de hidroxido
10.0 g de citrato de
sodio trihidratado,
agitar y disolver.

il

Y

Trasvasar a un baldn
de 100.0 mi de
capacidad, lavar el
beaker con agua
desmineralizada y
aforar con esta agua
de lavado

Y

e )
Preparar la
siguiente
mezcla cada
vez ge se
realize la
prueba

S

Autoridad para el Manejo
Sustentable de la Cuencay
~ | del Lago de Amatitlan

solucién de !
cilrato
alcalino.

Para cada balon o
pruecba de amonio
se deben de
agregar 0.50 ml
de una solucion
de hipoclorite de
sodio libre de
amonio al 5%

i

En total el reactivo
oxidanle contiene una
relacion 1:4 de
hipoclorito de sodio y
citrato alcalino




C).\~Q b‘% | “"'\\J )f”'l_;-',,\ [‘JtlwA '—I TV\ ]r](‘ (‘
° ” Sustentable de la Cuenca Yy
Kl del Lago de Amatitlan

}Fisscoqulmtca' Veriﬁcacién prehmmar para determinacién de amomo en
‘muestras acuosas ‘ :

/ Construccion de la curva da
\ calibracién /

v

[
Esta se trabaja para |
los rangos de
nitratos para
muestras acuosas
con baja y ala
carga
contaminante,

7
/’/ Se preparan;\

/ estandares y el blanco
{ de referencia gue utiliza \
\ el equipo Analitik Jena es )

\ agua suprapura.

o’
g

L
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/ Procedimiento para

determinacion de amonio en

agua

[ En un balén de 25.0 ml

de capacidad agregar la

cantidad de volumen de
muestra segun ef
cuerpo de agua a

analizar, diluir con una
porcidn de agua
desmineralizada y

agitar.

)

Y
Agregar 1.0 ml de ‘
solucion de tenol y
agitar.
!

¥

Agregar 1.0 ml de
sclucién de
nitroprusiato y
agitar.

I

Agregar 2.5 ml de la
solucién oxidante,
agitar y aforar hasta
25.0 ml con agua
desmineralizada

d

Anotar el
Factor de
dilucion de

cada balon

de leerenun
espectrofotdmetro en
una curva de
calibracion
previamente realizada
a una longitud de onda
de 640 nm.

;
Esla prueba se debe

X | Autoridad para el Manejo
" Sustentable de la Cuencay
v | del Lago de Amatitlan

Fisicoquimica: Determinacion de amonio en muestras acuosa

Se debe de esperar
30 minutes para gue se
complete la reaccion y
na se debe de keer la
misma después de 30
minutos de realizada
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("S/cvlglén stock de fosforo ch

ortofosfatos 7
o,
e ——————— 3
Y l Esta solucion contiene ‘
i ) .
' Colocar enunbeakerde | ng_'pl) %‘:héb:;ﬁagfe = ‘
100.0 ml de capacidad | | 50.0 ppm de esta | i
| 10.09. de diidrogeno | | solucién f
| fosfato de potasio y secar } | ‘
! en un homo a 105°C por [ J |
| una hora para eliminar la ‘ * ‘
L humedad. { / ‘\ [
; T / Para los puntos bajos de ‘
| Y la curva de caiibraciony el

/ control de la prueba de fosfatos |
se necesita una solucion de 0.50 |
ppm. Esta se realiza con una ‘

|
|
Dejar eninar en |
una desecadora |

l

| Que contenga slica dilucién 1:100 de la solucién
gel “;\" mdlcagor 1 madre ¢e 50.0 ppm en un /
x o 1 \ balon de 100.0 mide
{ capacidad

1 ¥ 1

Sacar el compuesto |
y rapidamente |

pesar, 0.0549 g. de |

dihidrogeno fosfalc
de sodio en la

balanza analitica. |
w

TS —’—!_‘_“ _—\‘
Disalver con agua y l
trasvasar al balén |
de 250.0 ml de i
capacidad Mt

v |

e e

% Lavar el

| recipiente para
evitar pérdidas

del compuesto y
agregar dicha | {

| aguaal balén. | |

| [resomn | B
j (RS N i
| Aforar a 2500mLy |

1 refngerar |
-

o——
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Fisicoquimica: Preparaciones preliminares para determinacion
total en muestras acuosas

? @o Sulfiirico (H2504) SD

Diluir 70 ml de {
H2SQ4concentrado i
en 500 mi de agua

destilada

de fosforo

|
Y

.; Recuerde no darle de
l \ beber al acido

Fisicoguimica: Preparaciones preliminares para determipacion de fosfaro

IOU—

total en muestras acuosas

2 !
: Solucién de Tartrato de antimonil |
potasio

|
|
| ‘
|
|

Disolver 0.2743g
K(SbO)CaHa06.44H20
en 100 ml de agua
destilada

A

Refrigerar |

Fisicoquimica: Preparaciones preliminares para determinacion de fésforo

total en muestras acuosas

|
@dén de Molibdato de @ {
|

v
Disolver 10 g

i (NH4)6Mo07024.4H20
i en 250 ml de agua
‘ destilada

! |

|
|
’ Fin 5
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Fisicoquimica: Preparacuones preliminares para determinacion de fésforo

total en muestras acuosas

|

[ .

[ /- Acido Ascérbico 0.1M
| N

I Y
|
i I' Disolver 1.76g de
i

acido ascorbico en
‘ 100 ml de agua
; | destilada
L

¢ ;

|

; La solucidn es estable \ ‘
; pornomasde 1 {
i semana a 4°C. i
1 l

i A I

“Fisicoquimica: Preparacuones prehmmares para determmacién de fésforo

.total en muestras acuosas

/“\

\ .
Reactivo color )
| i ;
| Y ole |
|
|

Mezclar los reactivos I

de acido ascorbico
0.1M, Molibdato de
amonio, tartrato de \
antimonil potasio y ‘
acido sulfurico a ‘i
temperatura |
ambiente I

; l

1 Al agregar cada i
; reactivo se deben de \
|

\

‘ mezclar, si se forma
turbiedad, mezclar y ‘
dejar reposar por unos |
minutos hasta que la |
turbiedad
desaparezca

; ‘ |

&

Mezclar segun

1
tabla 1 \
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Fisicbquimiga: Verificacion preliminar para determinacion de fésforo total en

muestras acuosas

Construccién de curva de
calibracion

'

‘ [ Esta se trabaja para los
rangos de tosforo de
ortofosfato para muestras
] acuosas con baja y alta

\

carga contaminante.

Y

Se preparan 7
estandares y el
{ blanco de

[ referencia que
utiliza el equipo
Analitik Jena es
i agua suprapura

i

| El rango en la gue

1 se construye la
curva de calibracién

\ se encuentra

‘ entre0.0020 mg/L

[

———

PO4 a 1.00 mg/L
POA4 de tosforo
cuando se mide en

un !
espectrofotémetro
utilizando una

cubetade 10 mmo
sislema sipper.

‘ Si se utiliza una cubeta,
se recomienda usar la
misma cubela para

trabajar ya que puede
existir error analitico.
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_‘Flsicoqwmica. Preparaclones prellminares para determinacion de demanda

“quimica de oxigeno ~DQO- Rango alto en muestras acuosas

Geparacién de reactiv‘oQ

¥
Para 250 ml de reactivo
pesar 2.4465 g de lo(a:\l?: :n_a
; gitar
dicromato de potasio —"1 hasta disolver
deshidratado. I0S reactivos |
‘ '; L £_4
‘ Para 250 mlide | ; ‘
i reactivo pesar 8.325 ' ! Tapar el balon
[ g de sulfato de | yesperara
l mercurio | gue alcance ]
[ , | temperatura ‘
‘ { i ambiente ‘
‘ Y
r ) . |
Agregar los ; ¥
reactives a un ——
balén de 250.0 mi Aforar por medio |
de capacidad en de una pizela
| estado anhidro conagua | |
| { por medio de un desmineralizada | i
i ! embudo de vidrio. : J 1
§ i Y |

desmineralizada
| con una pizela por
| medio del embudo |
y agitar ‘
cuidadosamente

‘ r } [ Agitary
; | Agregar 100.0 m| | almacenar
‘ f de agua g

i i

| Y ‘
[ Agregar |
cuidadosamente |
42.0 ml de acido
sulfurico ;
concenltrado {

t

Lavar con agua
desmineralizada los
| beaker donde se peso
‘ { el dicromato de
I potasio y el sulfatode [———
‘ mercurio y agregar
esta agua de lavado al
balén por medio del
embudo
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quimica de oxigeno ~DQO- Rango alto en muestras acuosas

(Preparacién de reactivoD

v

Para 250 ml de reactivo
pesar 2.4465 g de
sulfato de plata.

v

Agregar los
reactivos a un
balén de 250.0 ml
de capacidad en
estado anhidro
por medio de un
embudo de vidrio.

. P

:

En un beaker de
250 ml de
l capacidad agregar

acido sulfirico
concentrado J

g

Agregar el acido
sulfarico
concentrado al
balén por medio del
embudo de vidrio
hasta aforar a 250
ml

}

Tapar el balon y
esperar 48 horas para
que se disuelva por
completo el sulfato de
plata en el acido sulfarico
concentrado

r

Fislcoqu:mica Preparacaones preliminares para determinacion de demanda
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- Fisicoquimica: Preparaciones preliminares para determmaclén de demanda
_quimica de oxigeno ~DQO- Rango alto en muestras acuosas :

ﬂeparacuon de la celda d\

\ reaccion
| N /

3
| 3
| | Enuna gradilla colocar
los tubos descritos w
anteriormente y
agregar mediante una
pipeta automatica 1.50
ml delreactivo Ay 3.50
ml delreactivo B.

| !
1 ¥

o~

w

Tapar el tubo y ;

sostener con una
toalla

il
Y

Agitar
vigorosamente \
hasta mezclar y
se vea turbio \

L =L

!

¥

\ Esperar que
| alcance la
temperatura ‘
ambiente y I
l almacenar J :

ﬁ contenido final deﬁ
celda se observa un
aspecto cristalino con un } |
kedimento en el fondo

del tubo /
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Fisicoquimica: Verificacion preliminar para determinacion de demanda
quimica de oxigeno -DQO- Rango alto en muestras acuosas '

Construccion de la curva de
calibracion

. |
{ Esta se trabaja para
] los rangos de nitratos
} para muestras
‘ acuosas con bajay
; alta carga
1 contaminante

:

Se preparan 6
estandares y el blanco
de referencia que
i utiliza el equipo
l Analitik Jena es agua

suprapura
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: Determinacion de demanda quimica de oxigeno ~DQQ

0 en muestras acuosas

% Procedimiento para \

determinacion de la demanda |

Wmica de oxigeno en aw
Y

Precalentar el
termo reactor a
150 °C r 2
: s { Pasadas las 2 |
7 horas se debe de |
) retirar del '
Tomar una celda termorreactor y |
de reaccion que se 1 dejarquelas |
realizaron celdas de
Dre\'llirf_\fgtf para | reaccion llequen a ’
L Ci 7angs oajo ) una temperatura |
l ambiente. J

Agitar la

muestra
PERVIEITIeN'e. | ' La lectura se ,l
] 3 realiza a una |
,.____Vﬁ__...-_ﬂ ‘ longitud de [
Destapar el onda de 600
tubo y t
agregar 2.50
mLdela

mrueS‘!fa | Los tubos se

¢ | [deben de leer justo |
' en la transicion de )

’ Cerrar el tubo una temperatura
y homogenizar tibia a fria

de forma

vigorosa.

SR R L
] Insertar en el
termo reactor
e iniciar el {
cronometro
para 2 horas i

doe reaccinn
ae reaccion

.]_.___J
Y

|

|

Cada 20 minutos ]

se deben de agitar i
los tubos gue se -

encuentran dentro

del termo reactoro

/
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Fisicoguimica: Preparaciones preliminares para determinacion de demanda
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quimica de oxigeno ~DQO- Rango bajo en muestras acuosas

VAR

stock de ftalato de potasio

|
i

[ Colocar en un
beaker de 100.0 ml
de capacidad 10.0
g. de Ftalato acido
de potasio y secar
en un horno a
105°C por una

]

hora

Y

(Dejat enfriar en
| una
{ desecadora

'

Para un
balon de

100.0 mL de
capacidad.

¥

~ '

De forma
practica,
preparar y
transferir la
solucién en
condiciones

. estériles

v

Sacar el compuesto
y rapidamente
pesar ), 0.0425 g.
de Ftalato acido de
potasio en la
balanza analitica.

Y

Disolver con
aguay
trasvasar al

balén de
100.0 mi

Qparacién de la soluciD

e e e e e ey

|

:

Lavar el recipiente
para evitar
pérdidas del
compuesto y
agregar dicha
agua al balén

¥
[ Aforar a 100 mi ;

y refrigerar

¥

El Ftalato acido de
potasio tiene un
DQO tedrico de

1.176 mg O2/mg y

esta solucion tiene

una concentracion
teorica de DQO de

500.0 ug O2/mL

5

Esta solucion es
estable cuando se
refrigera, Prepararla
semanalmente para
ser usado de
manera satisfactoria

J

y

Cuando tiene
crecimiento
bioldgico visible

no se debe de
utilizar
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TE 'A"

| > e
‘ { Preparacion de reactivo A

i

|

._._——.—.——v ——
gr—Para 250 ml de
reactivo pesar

0.500 g de

dicromato de

potasio
deshidratado

v

Para 250 ml 1.
de reactivo |
pesar 8.325¢
de sulfato de
mercurio

1

7

r"“'““"“"“" oy

AED I |

Agregar los
reactivos a un balon
de 250.0 ml de
capacidad en
estado anhidro por
medio de un
embudo de vidrio

Y

Agregar 100.0
ml de agua
desmineralizada
cOoNn 1INA Nizela
por medio del
embudo y
agitar
cuidadosamenteJ

| o ’ N
Agregar
cuidadosamente
42.0 ml de
acido sulfurico
concentrado

]
Y

Lavar con agua
desmineralizada los
Leaker donue se peso
el dicromato de potasio
y el sulfato de mercurio
y agregar esta agua de
lavado al balon por
medio del embudo.

et ————— s

Y

e
Sostener el balon
con una toalla o
papel seco y
agitar hasta
disolver los

reactivos. J

;

Tapar el balon y
esperar a que
alcance

temperatura |
l ambiente J

Y
[ Afarar por medio
de una pizeta con

l agua

desmineralizada.

S —

Y

{ Agitar y \,
aimacenar

\ S
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Fisicoquimica: Preparaciones preliminares para determinacion de demanda

quimica de oxigeno ~DQO- Rango bajo en muestras acuosas

| ~ |
; @paracién de reactivo 9 .

|

reactivo pesar
2.4465 g de
sulfato de plataJ

Para 250 mi de\l

3 1
' v
r Iy
Agregar los '
reactivos a un balén 1
de 250.0 ml de l
capacidad en
estado anhidro por ‘
medio de un f
|

embudo de vidrio
L J

\

En un beaker
de 250 ml de
capacidad
agregar acido
sulfurico
concentrado.,

t Y
Agregar el acido ,
sulfarico ;
concentrado a! "
baloén por medio
de! embudo de
vidrio hasta
aforar a 250 mi
de capacidad.

'

Tapar el balén y
esperar 48 horas para )

\

que se disuelva por
completo el sulfato de

plata en el acido
sulfarico concentrado




W0 OF LA ng,
& Co L1 iw r 3
s %; ALl H,uhuuflr‘ 1|Pl;
o

i * Sustentable de la Cuenca Yy
o 2% + del Lago de Amatitlan

Arem P

i icoquimlca' Preparaciones preliminares para determ nacin de demanda

mica de oxigeno =DQO- Rango bajo en muestras acuosas -

/ .
7/~ Preparacion de la celda de \

\ raccion /
\

¥

{ En una gradil!a colocar

e i ta T~

03 kUUUO dcounua
anteriormente y
agregar mediante una
pipeta automatica 1.50
mi delreactivo Ay 3.50
ml delreactivo B.

‘

Tapar el tubo y ]
sostener con una |
|

{

7

toalia o papel
limpio
i

v
Agitar
vigorosamente
i hasta que el
contenido del
tubo se mezcle
y se vea lurbio.

\ o |
|
L

Y

Esperar que
alcance la

temperatura

\ ambiente y
almacenar

-
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Fisicoquimica: Verificacion preliminar para determinacion de demanda
guimica de oxigeno ~DQO- Rango bajo en muestras acuosas

calibracion

Gnstruccién de la curva de

;

| —

Esta se trabaja para
los rangos de
nitratos para

muestras acuosas
con baja y alta carga
contaminante.

-

”

l

Se preparan 7

/

estandares y el blanco
de referencia que utiliza

el egquipo Analitik Jena

es agua suprapura

1
{
|
!
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“Fisicoquimica: Determmaclén de demanda quimlca de oxlgeno -DQO~

ajo en muestras acuosas

’ Procedimiento para
determinacion de la demanda
@ica de oxigeno en agua ./
¢

[

‘ Precalentar el termo
reactor a 150 °C

J
|4
-
T | Tomar una celda de
j i reaccion que se
| [ realizaron
‘ | previamente para el
e e )
| o, T o N
? Y Pasadas las 2 horas
se debe de retirar
Agitar la de! termorreactor y
muestra lf—> dejar que las celdas
previamente | : de reaccion lleguen
o I a una temperatura
‘ ambiente
s
I e e
! Destapar el } r— ——y
{ tuboy agregar | ! | Lalectura se
| | 250mlidela | | debe de
| I mucs(ra ! | reﬂ“?ar auna
: | ; { | longitud de
— { ] onda de 420
¥ i | nm.
Cerrar el tubo y | T e
homogenizar de ¥

P

et e e

forma vigorosa >
9 J / Los tubos se

|
I
deben de leer
justo en la
Insertar en el transicién de una
| termo reactor e tempe.ratg.ra tibia /
; l iniciar el C afria
1 cronometro para | X
2 horas de l ‘
reaccion. | |
" ?

(
Cada 20 minutos de
deben de agitar los
tubos gue se ‘ -
encuentran dentro
del termo reactor
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Tampon fosfato: 8.68 g de

potasio dihidrogeno fosfato;
21.75 g de di-potasio

hidrogeno fosfato; 22.30 g

de di-sodio dihidrégeno

fosfato 2-hidrato y 1.7 g de
cloruro de amonio.Se
llevan las tres sales a

solucién enrasando a 1 litro

de agua destilada

|
i

Solucién de sulfato
de magnesio: 22.50
g de magnesio
sulfato 7-hidrato en
1 litro de aqua
destilada.

{
¥

Solucion de cloruro
de calcio: 27.50 g
de cloruro de calcio
en 1 litro de agua

L destilada

{
y

Solucion de cloruro
férrico 0.25 g de
cloruro 6 hidrato de
hierro (11} en 1 litro
de agua destilada

Se toma 1 mi de cada
uno de las cuatro
soluciones anteriores y
se completa a 1 litro con
agua destiada.Esta agua
de dilucion debe ser
destapada
cuidadosamente y
agitada antes de usarla

-

. I del Lago de Amatitlan

Fisicoquimica: Preparaciones preliminares para determinacion de demanda
quimica de oxigeno 5 -DQOS- en muestras acuosas

A

Si es necesario eliminar
el cloro se debe preparar
la siguiente solucién:
1.575 g de sodio disulfito
en un litro de agua
destilada.La solucion se
adiciona al agua de
dilucién en cantidad
suficiente para neutralizar
el cloro existente en la
muestra.

Todas las soluciones
anteriores se pueden
almacenar en la
refrigeradora durante
un mes.

T
!

¥

La siembra es necesaria
para garantizar una
poblacién microbiana
suficiente, gue produzca un
resultado adecuado en los
cinco dias.
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determinacion de d_e'r‘_nand,a'

‘Fisicoguimica: Verificacion preliminar para
‘quimica de oxigeno 5 -DQO5- en muestras acuosas

| 7/ ‘ 2 Jo
f \ Verificacion preliminar

N s |
; ‘ |

Dependiendo del tipo de - |
|

muestra que se deba L ]
trabajar es necesario

]

Si el valor de DBO no
interferencias gue puedan i estA dentro de los rangos
afectar el desarrollo del citados en la tabla,se

eliminar algunas |
5
analisis e inducir a | debe diluir
{
|
!
!
|

resultados eréneos. | convenientemente la
T muestra con el agua de

dilucion adecuada, e

i
: temperatura superior
[ Bl pH de la muestra | | a los 50°C debe
se debe ajustar a | ’[ enfriarse y sera

( ! } incluir el factor de dilucion
| Lamuestra se debe en los calculos finales.
i omar en un J
' | recipiente limpio y su '
1 | volumen debe ser de Jr
3 l 1 litro :
\ Si la muestra se
} ' encuentra a
}

un valor neutre necesaro sembrarla.
entre6.8y 7.2 ‘

{

!I ——
i [Se debe evitar tomar

i

i

Yy
St no se conoce el valor

J |

muestras qgue

aproximado de ia DBO se | contengan cloro u 1
toma como guia el valor de oo agente ;
la DQO bactericida ;
correspondiente.Normalmente
y en términos muy generales
la DBO = DQO x 0.5; pero si
el efluente tiene una carga / \ ‘
organica muy alta el factor Algunas muestras, comn
puede ascender a 0.7 0 0.8, las que provienen de \
} segun el caso. procesos industriales con alta
J J carga organica o las aguas
} Y ] residuales de origen
{ | domeéstico, usualmente no
| [ Conel d"a‘°’ gef'DBol | _requieren de siembra y se
1 | estmado se define e \pueden colocar directamente
| ! volumen de muestra
‘ | Vo tante | & en la botella, /
L a 4
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Fisicoquimica: Determinaciéon de demanda quimica de oxigeno 5 ~DQO5-en

muestras acuosas

de demanda bioguiquimica de
oxigeno de 5 dias

1

Se coloca el volumen de
muestra seleccionado por
medio de la tabla
antenormente
mencionada en una
| botella ambar de 500 mL k
L de caplacndad |
Se coloca la barra
agitadora

magnética dentro
de la botella

l

Y

Secoloca3as
lentejas de
hidréxido de sodio
en el vaso de

L caucho

!
¥ Procedimiento para determinacion
|

ety

et e e A

¥
( Se coloca el vaso ]{
|
!
4

cuidadosamente en la
boaca de la botella

T

§

A4

| Se tapa la botella con

| el OXITOP verificando

| el correcto cierre de

% las mismas y se J
|

colocan sobre el
sistema de agitacion
T

k]

Se conecta el
instrumento y se

. accionan El sensor registrara los
simultaneamente las | {valores obtenidos cada 24 horas
teclas Sy M para activar en forma automatica.
el registro que se iniciara
| automaticamente a las
“ L tres horas.

w
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‘Microbiologia: Preparaclones prehmmares para mncroblologla en mues as

.acuosas del lago

( Preparaciones preliminares )

l Incubar ;

Se identifica la w| durante 48
muestra en el ]'__ horas a
1

cuademno de trabajo .
[ de microbiclogia | 36'5! C.
{ r ¥
\j 1 ; 1
r - | Se realiza lectura
| En una gradilla se coloca | de los tubos. Se |
f una fila de 5 tubos con consideraran ;
: CLSD y dos filas de 5 positivos los tubos
| tubos cada una con que poseen
| CLSS. Ademas, se - turbidez y hayan &
| coloca en la gradilla un | producido gas ‘
’ [ tubo con AP dentro de la
[ : T Y | campanilla de
} e, MBI ' |___ Durham
| Dependiendo de laﬂ ‘ I*
' [ caracteristicas de la 1 —
muestra, se realiza 1 ( Se seleccionan |

‘ ! la dilucién l los tubos
. l correspondiente positivos. Por

|

‘ |
I | ;
7 | | cada tubo positivo | ‘
v 1 inocular con una i ‘

asa 30 pl a los
Se sirven 10 mi de la tubos con caldo
muestra diluida a cada J

L EC. I
tubo con CLSD ! |
| ot J : |
| SR Gaade ) { Los tubos de l
' ( ! caldo EC se

w l Se sirve 1 mi de Ia
| muestra diluida a cada
tubo de la primera fila

incuban por 24
horas a44.5 °C.

i de tuboscon CLSS 1

{ { J X

| ]

‘ ¥ Se seleccionan

‘ r : 1 los tubos

1 | De la muestra diluida \ positivos y se

1 | setomalmlyse ‘ procede con la
| agregaaun tubo con } lectura de los
L AP. Pooiid

Y by

Del tubo con AP, | Se realiza la esumacnénm i
se toma 1 mi para | ﬂa densidad bacteriana utilizando), 1
cadatubodela [~ !latabla del nGmero mas probable [

| \_ sequn la tabla 9221: IV del |

\

segunda fila de
tubos de CLSS “._ Standard Methods.
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Mtcrobnologia Preparacuones preliminares para microbiologia en muestras de

aguas residuales

Greparaciones preliminar;s

e

Y

’ _ Incubar |
Se identifica la ] | durante 48 |
muestra en el = horas a |

cuaderno de trabajo 365 °C \

‘ de microbiologia : : :

! E ‘ Y |

' = Y Se realiza lectura ;

de los tubos. Se
consideraran
positivos los tubos

En una gradilla se coloca
una fila de 5 tubos con
CLSD y dos filas de 5

tubos cada una con que poseen |

| CLSS. Ademas, se turbidez y hayan
; coloca en la gradilla un producido gas |
{ tubo con AP dentro de la

> I % campanilla de '

 § i Durham
f Dependiendo de las [ *
? caracteristicas de la 5 \
1 muestra, se realiza i Se seleccionan *
| la dilucién los tubos ’
. correspondien(e positivos. Por I
cada tubo positivo

ingcular con una
asa 30l alos
tubos con caldo
EC.

Se sirven 10 mi de la
| muestra diluida a cada
1 tubo con CLSD

Los tubos de

.
i [ Sesivelmldela 1 ' caldo EC se
| ‘ L

muestra diluida a cada incuban por 34
tubo de la primera fila horas a44.5 °C.
de tuboscon CLSS

Se seleccionan
los tubos
positivos y se
procede con la ;
lectura de los |

tubos ‘

§ L —

Del wbo con AP, Se realiza la estimacion de

se toma 1 mi para a densidad bacteriana utilizando
cadatubodela |~ la tabla del nimero mas probable
segunda fila de segun la tabla 9221: |V del

Standard Methods. 7

De la muestra diluida
se toma 1 mly se
agrega a un tubo con

* A{P.

 —

\
|
} tubos de CLSS
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,icrobio ogia: Preparac ones pre minares para m cro io og aen muestras

-acuosas de rios

| . ey
; ( Preparaciones prehmmar@

f dilucion

: correspondiente (1:10, En las cajas de

; 1:100, 1:1000, Petri, previamente

i 1:10,000 y 1:100.000) identificadas se

1 = 1 ‘ coloca cada uno
v de los filtros de

y

Se identifica la
muestra en el
l cuaderno de trabajo

™!  seretiran los
de mucrobnologla filtros de
membrana
]
L J

Se atempera la muestra
junto con las cajas de
Petri, los tubos con AP
y los frascos con agua

esmineralizada estéril.

4

[ '
Dependiendo de las
caracteristicas de la

muestra, se realiza la

J

embudos, y con

{ Se retiran los
| una pinza estéril

1

—~

Se realiza lectura de
los tubos. Se
consideraran positivos
los tubos aue noseen
turbidez y hayan
preducido gas dentro
de la campanilla de
Durham

-

:

rDentro de la campana se ] ; membrana
arma el equipo de | ; 1 ‘
fitracion por membrana | | %, |

segun las indicaciones
del fabricante.

Y

f
| Previo a la filtracién t'm
:l la muestra, se debe

de realizar un blanco
de procedimiento

\

f Se colocan los tres filtros de ]

membrana sobre los tres
filtros del equipo de filtracion.
' A continuacion, se sirve
dentro del primer embudo 20
ml de la muestra diluida, en el
segundo embudo 20 mi de la
muestra diluida v en el tercer
embudo 30 ml de la muestra
diluida. Se procede a filtrar

utilizando la bomba de vacio.

[ Se incuban las
cajas de Petria
una temperatura

| de 44.5 “C por 48

{ horas. |

¥

|
L

Se cuentan las
colonias haciendo la
diferenciacion entre

Coliformes fecales
yE. coil.Se reportan
como UFC/100ml

 SHT———

S |

P T
/ Los resultados se anotan %

\

cuaderno

4




/

aguas residuales

Qreparaciones preliminareD

:

Se identifica la ]
muestra en el
cuaderno de trabajo
de microbiologia
|
\d
Se atempera la muestra
junto con las cajas de
Petri, los tubos con AP
y los frascos con agua
desmineralizada estérnil,

{7 i

,. 8 |
Dependiendo de las
caracteristicas de la

muestra, se realiza la
dilucion
correspondiente (1:10,
1:100, 1:1000,
1:10,000 y 1:100.000) 5

:

30 para el Mangjo

3 w i Sustentable de la Cuer;cay
oS Idel Lago de Amatitlan

[ Se retiran los

embudos, y con
una pinza estéril
se reliran los
filtros de
l membrana

-

\

En las cajas de ]
Petr, previamente
identificadas se
coloca cada uno
de los filtros de
membrana

=

-

¥
Se incuban las
cajas de Petri a
una temperatura
de 445 °C por 48
horas.

¥

{ Dentro de la campana se
arma el equipo de
filtracion por membrana
segun las indicaciones
del fabricante. '

¥

P

Se cuentan las }

colonias haciendo la

diferenciacion entre

Coliformes fecales y
E. coli.Se reportan
como UFC/100ml

J

Previo a la filtracion de
la muestra, se debe
de realizar un blanco
de procedimiento

¥

L utilizando la bomba de vacio.

Se colocan los tres filtros de |
membrana sobre los tres
filtros del equipo de filtracion.
A continuacién, se sirve
dentro del primer embudo 20 | |

ml de la muestra diluida, en el |~

segundo embudo 20 ml de la

muestra diluida y en el tercer

embudo 30 mi de la muestra
diluida. Se procede a filtrar

J

GG

y

Microbiologia: Preparaciones prelimmares para microbiologia en muestras de

Los resultados se anota

el cuadernc

@
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tales pesados: . Veri icacion preliminar para Ia dlgesti

ricroondas para analisis por absorcion atémica -

( Verificacion prellmmar\i

— -

".

| Lapreparacién de
| disoluciones que

| involucren el uso de
{
:

acido nitrico concentrado
agebe realizarse en la
campana de extraccion,
| i CON USO Compieto dei
| | equipo de seguridad
! L personal

y

Los analisis gue involucren el |
uso del digestor de !
microondas START-D deben i

roalizarce on nheoryancia ! |
continua de las medidas de
salud y segundad
ocupacional, especiaimente
en el manejo de dcidos
fuertes concentrados y con el
uso del extractor de gases
durante el procedimiento.

e ——————————e S

4

Los residuos liguidos
| deben recolectarse en
' un bidén preparado e
| identificado para tal fin
| para posterior
i fratamiento especial.

(

- -— ..“..v..__.A ———
“ Al desarrollarse enel
/ ambiente de laboratorio,
debe contarse con el registro
diario ge condiciones de  /
\\operacién del equipo
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v

! Encender el digestor
i START-D

;

Utilizando la consola de
interfase con el usuario,
ingresar al usuario
“Administrador”, clave:
123456, presionar "0k

|

¥

Verificar que el tubo
de escape de gases
se encuentre
introducido en la
campana de
extraccién

'

Verificar que los
componentes de los
vasos de digestion y

el vaso conlrol,
observar que se
encuentren en buenas

-

L condiciones,

J

1

Usar el test de
altura en los
dafragmas de
sellado, los
diafragmas no
deben atravesar el
testeador.

Remarcar con un
marcador los

numeros de vaso ——

correspondientes
de ser necesario.

‘ del Lago de Amatitlan

Metales pesados: Preparacnén del digestor para la digestion asistida por

microondas para analisis por absorcion atomica

ﬁ;cedsmienlq de preparac@

\\ del digestor

Verificar el estado fisico de
la termocopla, no debe
presentar danos visibles.
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asistida por microondas para analisis por

"Procedimiento de preparm
del digeridos J

|

|
‘ Sacar los recipientes con |
las muestras a digerir del |
| refrigerador y dejar
atemperar hasta que
alcancen la temperatura
ambiental

t

-
Anotar en el cuaderno de
; laboratorio en numero de
| la posicién, en niimero de
registro y la identificacion
de las muestras a ser
digeridas

-

¥

|
|
|
Colocar la pipeta automatica en 1
la posicidn “Pipetear”. Medir 45.0
| mL de la muestra y anadir al
1 vaso de digestién. Repetir con
las otras muestras. Medir y
afadir 45.0 mL de agua
I desionizada en uno de los vasos
i al azar como “Blanco
| Metadol6gico”.
!

S ——

¥
[ W
Colocar la pipeta automatica
en la posicion “Dispensar”,
Medir A0 mlL x 10
dispensaciones de acido
nitrico suprapuro al 65% vy
afiadir dicho volumen a cada
4 vaso de digestion. l

v

;

v =
Cerrar todos los
vasos de digestion
colocandoles su
tapan y colocarlos
en su respectiva
camisa de presion,
colocarles los
diafragmas de
sellado
correspondientes.
Colocar cada vaso
en su respective
segmento del rotor
SK-10

v

Cerrar cada vaso su segmento ]
del rotor con la llave de toraue |
utilizando la base de sujeccion l
de vasos del equipo y
aplicando fuerza en sentido
horario sobre la prensa de '
cierre hermético, hasta que la |
llave de torque haga “click”. j

(f \

Medir 1.0 mL x 10
dispensaciones de {
acido clorhidrico |

suprapuro al 30% y
afadir dicho
volumen a cada

i vaso de digestion,

L J

¥

Armar el rotor i
SK-10 dentro |
del digestor |
START-D

i

4

~

Colocary
conectar
cuidadosamente
la termocopla

L

¥

Cerrar la
compuerta )
principal del
digestor.
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Metales pesados: Carga de programas para dlgestnon asistida por microondas

para analisis por absorcion atomica

”" Procedimiento de carga del >
& programa de digestion
| ',
* |

Utilizando la consola de
interfase con el usuario,
ingresar al menu
t "Program".

de folder abierto buscar el 2 e
archivo "Agua-SK-10.mpr" { | \

ey

[ En el menu con el icono

y cargario. { y
i Encender la campana de
{ extraccion.

{ Verificar condiciones ]
' ver tabla J

;

Registrar la fecha, hora
analista responsable, numero\
de muestras, estado del equipo
y observaciones en la hoja de
vasos 0 menos, “Uso y Manejo de Equipos de
Laboratorio”,

cambiar el E(W) a 500
FMT-AMSA-02-016

| |

En el mena "Run”,
verificar que la
termocopla indique
la temperatura
ambiental. ‘
Presionar el boton 1
“Start" y verificar que
la corrida de digestion
no presente A
anomalias durante el , !
gradiente de { ;
temperatura |

\

4

l En caso de digerirse 5

~
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Metales pesados: Extraccion de ¢

| {/gr;:edimlemo de extraccion de\

3 \ digendos J ‘

| r |
Y

Una vez terminado el |
proceso de digestion, |
permitir que los '
segmentos del rotor y
ios vasos de digestion l
se atemperen hasta la
Ltemperatura ambiental. j

' |
A
Remover
cuidadosamente la
termocopla y colccarla
aresqguardo J

Y
Colocar la base de
sujecion de vasos del
equipo en la campana de
extraccion. Colocar un
segmento en la base de
sujecion y utilizar la llave
de torque para aflojar la
prensa aplicando fuerza en
sentido antihorario hasta
que sea posible remover el
vaso dei segmenio.
Remover el diafragma de
sellado y el tapon

( Verter el digerido en un 1
i recipiente de polietileno
con taparrosca de 50.0
mL debidamente
identificado, Cerrar y
quardar,

s
\ | |
| Y |
‘ A .
Colocar 10s vasos ce
/ digestion y los tapones en el )

area de lavado de cristaleria y

ejecutar el procedimiento de
lavado /
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Metales pesados: Veriﬁcacién preliminar para la determinacion de arsénico

total en diferidos

Determinacion de
arsénico total en
e \ digeridos
\ L :

Preparar
‘ campana de
; extraccion y
colocarse EPP

? Utillizar el equipo de

} espectrofotémetro de absorcién
?
|

atémica, manejo de cilintro y ?
extractor de gases con observancia |
continua. ‘

Se recolectan los
residuos liquidos
para darle
tratamiento especial.

" Anotar el registro diario
| de condiciones de
operacion del equipo.
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~Preparacion del b para la determinacion

nico total en diferidos

Preparacién del hardware

: espectrofotometrico

Encender computadora e {
ingresar usuario y
caontraseia

Encender el madulo
central y el médulo del
horno de grafito

Abrir llave de gas del
argdn, registrar en la hoja
de condiciones del equipo

la presién inicial en PSI

Alimentar el carrusel
automuestreador con los
viales identificados. Cada
uno con 10 mL de la ‘
muestra digerida 1
)

\
\
i Se deben colocar blancos
E metodolégicos al principio y al
final de la corrida y controles
cada 10 muestras
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Metales pesados: Preparacion del software para la determinacion de arsemco

total en diferidos

Preparacion del software
espectrofotométrico

Abrir el software
SpectrAA y elegir "Hoja
de Trabajo" luego "Nueva g
desde..."

Elegir una plantilla
pre-programada con el
método de andlisis de

arsénico.
i i |
Revisar si la lampara se Sino encsnd‘l{b. |
ha encendido al cargar la encenderla en "Utilidades |
plantilia. del Horno" -. “"encender
lamparas”.

Renombrar con la fecha

, del dia y anadir al t

' nombre la terminacion 01
o el ordinal

correspondiente.

En la pestaia
"Etiquetas”, numerar y
nombrar las muestras
{ segun el orden que tienen ‘
l en el carrusel del
' automuestreador.
T
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L 4

etales pesados: Preparacion del sof rminacion de cadmio

‘total en diferidos

Preparacion del software
espectrofotometrico

Abrir el software SpectrAA
y elegir las opciones: "Hoja
de Trabajo" y "Nueva
desde..."

Elegir una plantilla
‘ pre-programada con el
J método de andlisis de

cadmio.
{
|
| |
Revisar si la lampara se Si no, encenderla en ‘
encendio al cargar la "Utlidades del Horno" y \ l
plantiia “Encender iamparas". J

Renombrar con la fecha del
dia y afiadir al nombre la '
terminacién 01 ¢ ef ordinal .

correspondiente

En la pestana "Etiquetas” ;
numerar y nombrar ias ‘ .
muestras segun el orden.
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Metales pesados: Optimizacion de la seﬁal de la Iémpara para
determinacion de cadmio total en diferidos

; Optimizacion de la sefial de ,
la lampara {

|
; Calentar la lampara i
‘ durante 10 minutos ?
minimo o hasta que se J

eslabilice.

‘ Evaluar la optimizacion

! de la sefial sin el cabezal
del horno de grafito,

graduando los tornillos.

‘ Repetir la optimizacion de
{ la senal luego de instalar
el cabezal del horno de
grafito, graduando la
altura y profundidad del
bloque con los tornillos.

, Registrar el % de

1 ganancia inicial de la

lampara en la hoja de
condiciones. |

Ajustar la posicion del capilar
del automuestreador
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ales pesados: Ajuste del capilar

: C: del automuestreador
eterminacion de cadmio total en diferidos S

Ajuste capilar del
automuestreador

(eEali Ll

Colocar el
automuestreador en la
posicion de sujecion del
chasis, conectar el
cable de datos y el tubo
de argon al horno de
grafito

Llenar el depdsito
inferior con dilucién de
acido nitrico al 0.2%

Asegurar que el tubo
de desechos se
encuentre conectado.

Ubicar

=t et L NP s
€1 u0ilon viaeo
Horno"

Ajustar la posicion de
ingreso del capital al
tubo de grafito.

Con el capilar alineado,
colocar la chimenea de
evacuacion de gases.
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e pesados. Acond:c}:onamuento del tubo para la: determmaclon de

‘cadmio total en diferidos

Acondicionamiento del tubo ‘

; Colocar en la posicién 52,
* un vial de 10 mL con agua
suprapura y en la posicion
53, un vial de 10 mL con \
una dilucién de NH4H2PO4 ;
de 5000 mg/L \

Encender chiller y campana
de extraccién

Presionar "Utilidades del
horno" y luego
"acondicionar tubo"
ajustando 2 ciclos

Verificar que la muestra se
evapore sin proyecciones.

Si existe suciedad en el .‘
| lubo, repetir procedimiento
§ hasta obtener una linea base
! plana.
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total en diferidos

Procedimiento analitico

Colocar en la posicion 51
un vial con aprox. 1 mL de
la dilucion de Cd

‘ Presionar el boton
‘ "Empezar”

Verificar la lista de
requisitos que aparece en
pantalla y presionar "OK"

Comprobar que la
calibracion arroje una curva
de calibracion valida

Si se recibe "UNCAL"
repetir calibracion

Registrar en el formato del
diagrama de control los
resultados de vials de

A toal
CoNtron.

Registrar los resultados de
‘ los viales de blancos
‘ metodolégicos en el formato.




Metales pesados: V
en diferidos

% | Autoridad para el Mangjo
. Sustentable de la Cuencay

Determinacion de
cromo total

Preparar las
disoluciones de acido
nitrico concentrado
en campana de
extraccion y con EPP

El uso del espectrofotometro de
absorcion atdmica, manejo de cilindro
de gas argon y el extractor de gases
debe de realizarse con observancia
continua

Recolectar los
residuos liquidos en
un bidén preparado

para posterior
tratamiento especial

Anotar el registro
diario de condiciones
de operacion del

equipo

.+ del Lago de Amatitlan

TEWMP

erificacion preliminar para la determinacién de cromo total
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Metales pesados: Preparacion

del hardware para la determinac
al en diferidos e : 8 P

Preparacion del hardware
espectrofotométrico

Encender computadora
ingresando usuario y
contrasefa

Encender el modulo central y 1
el modulo del horno de grafito }

Abrir las llaves de argon,
registrar en la hoja de

\ condiciones del equipo la
‘ presion inicial en PSI

De no estar colocada, colocar
lalampara de Crenla
posicion 4.

Alimentar el carrusel del
automuestreador con los
viales identfficados, cada uno
con aprox. 1 mL de la
muestra digerida

Colocar blancos

metodologicos al principio y x

final de la corrida y controles
cada 10 muestras
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Metales pesados: Preparacion del software para Ia determinacién de cromo

total en diferidos

Preparacion del software
espectrofotométrico

Abrir el software SpectrAA

y elegir las opciones: "Hoja

de Trabajo" y "Nueva |
desde...”

I

|

|

|

[

|

|

|

, Elegir una plantilla

; pre-programada con el
§ método de analisis de

cromo.
Revisar si la lampara se Si no, encenderla en :
encendiod al cargar la "Utilidades del Homo" y
plantilla "Encender lamparas".

Renombrar con la fecha del
diay anadir alnombre la
terminacién 01 o el ordinal
correspondiente

En la pestaia "Etiquetas”
numerar y nombrar las
muestras segun el orden. ;
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Metales pesados n de |
determinacion de cromo total en diferidos

Calentar la lampara
durante 10 minutos
minimo o hasta que se
estabilice.

Evaluar la optimizacion
de ia senai sin ei cabezal
del horno de grafito,
graduando los tornilios,

Repetir la optimizacion de
la sefial luego de instalar
el cabezal del horno de
grafito, graduando la
altura y profundidad del
bloque con los tornillos.

Registrar el % de
ganancia inicial de la
lémpara en la hoja de

condiciones.

Ajustar |la posicion del capilar
del automuestreador
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Metales pei.;ados:, ‘Ajuste del capilar del automuestreador ~ para la
determinacién de cromo total en diferidos : : H

. Oo."

Gy h : del Lago de Amatitian

Ajuste del capilar del
automuestreador

Colocar el automuestreador
en posicidn, conectando el
cable y el tube de argén

Llenar el deposito inferior
con dilucion de acido nitrico
al 0.2%

Confirmar que el tubo de
desechos esté conectado
se procede a lavar.

Ubicar el botén "Video
Horno"

Ajustar la posicion de
ingreso al capilar al tubo de
grafito con los tornillos de
ajuste y una lampara

Con el capilar alineado,
colocar la chimenea de
evacuacion de gases
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: |

i

Metales pesa

“cromo total en diferidos

Acondicionamiento del
tubo

Colocar en la posicion 52
un vial de 10 mL con
dyud Supidyurd

Encender el chiller y la
campana de extraccion

Presionar "Utilidades del
Horna" y "Acondicionar
tubo" ajustando a 2 ciclos

Verificar a través de la

imagen de video que ia

muestra se evapore sin
proyecciones

Si existe suciedad en
el tubo, repetir el
procedimienta hasta
obtener una linea base

plana
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total en diferidos

Metales pesados: P

) ok LA Ay,
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o % ©
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Procedimiento analitico

Colocar en la posicion 51
un vial con
aproximadamente 1 mL de
la dilucion de Cr

Presionar botén "Empezar"

Verificar la lista de
requisitos que aparece en
pantalla y presionar "OK"

Validar la curva de
calibracion y que los
resultados sean numericos

Registrar en el formato los
resullados de los viales de
control

Registrar los resultados de
los viales de blancos

metodologicos en el formato

Autoricad para el Manegjo
_ Sustentable de la Cuencay
ar iy | del Lago de Amatitldn

rocedimiento analitico para la determinacion de cromo

Si el resultado es "UNCAL"
repetir la calibracién
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AregmbP

ales pesados: Verificacion preliminar para la determinacion de cobre total
iferidos S e SR T A

Determinacion de cobre total
en digeridos

Preparar las disoluciones de
acido nitrico en campana de
extraccion y con EPP

Usar espectrofotometro de
absorcion atémica, cilindro de
gas argon y el extractor de
gases en observancia
continua y EPP

Recolectar los residuos
liquidos en bidon para
posterior tratamiento especial

1 Contar con el registro diario
de condiciones de operacion
‘ del equipo
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& » % | Autoridad para el Manejo
2 w | Sustentable de la Cuencay
o, B o ‘del Lago de Amatitlan

QAregmP

Metales pesados:

'reparacion del hardware para fa determinacion de cobre
total en diferidos '

Preparacion del hardware
EeSpeCciroioiomeirico

i
|
|

Encender computadora
ingresando usuario y

Coiliiasena

Encender el médulo central y el
maédulo del horno de grafito

Abrir las llaves de argdn,
registrar en la hoja de
condiciones del equipo la

nraciAn inicial An DCI
'II\I\'I“II TERRN AL Wl 1

la lampara de Cu en la posicion

i De no estar colocada, colocar
‘ 1B

Instalar el médulo de
atomizacion, el quemador y el
tubo de drenaie de desechns




N G'% | Autoridad para el Manegjo
7 Sustentable de la Cuencay

o 2% v | del Lago de Amatitlan
TEMM |
Metales pesados: Preparac del software para la determinacion de cobre

Preparacion del software ‘

acnartrafatamarrican

....................

Abrir software SpectrAAy
elegir las opciones "Hoja
de Trabajo" y "Nueva

)

Elegir una plantilia
preprogramada con el
meétodo de analisis de

cobre

¢Se encendio Encenderla en
lalampara al cargar la - Now' jlidades del homo" y
plantilla? “Encender lamparas”

Si

Renombrar con la ‘
fecha del dia y anadir al \
nombre la terminacion
\ 01 o el ordinal
! correspondiente.

En la pestana de
"Edgueias” numeran y
nombrar las muestras

seqgun el orden
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determinacién de cobre total en diferidos

Optimizacion de la sefal de
ia iampara

Optimizacion de la sefal de
la lampara

Calentar la lampara durante
no menos de 10 minutos o
hasta gue se estabilice

Alinear la posicion del
quemador y los tornillos de
ajuste manual de altura y

; profundidad del bloque

Colocar el escudo de
proteccion de llamay la
chimenea de evacucacion
de gases.

Sumergir el tubo de succién

1 en agua suprapura

contenida en un beaker de
250 mL

Presionar el boton de
ignicién y realizar una
optimizacion de la sefal

Registrar el % de ganancia
inicial en el formulario.

Registrar los analisis por
apsorcion atomica en iiama

Metales pesados: Optimizacion de la senal de Ila ‘lémpara para -

C—————————————
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Vietales pesados:
‘total en diferidos

Procedimiente analitco

y

} Presionar el boton
“Empezar”

|
o
Y

Verificar la lista de
requisitos que aparece en
pantalla y presionar "OK"

{
\J
Alimentar el tubo de
succion cen las diluciones
correspondientes.

| Calibracion

¢La curva de
calibracién es vaiida? \

Si

Continuar con la
alirmentacion del tuba de
succion y colocar los
blancos metodoldgicos al

principic, a final y contrsles
de 1 mg/L cada 10
muesltras
| ;

Registrar en el formato del
diagrama de control los
resuliadus de viaies ue

control,

|
Y

Registrar los resultados
de los blancos en el formato
de caculo de limite
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Aremt

Metales pesados: Vercﬁcacuén prehmmar
en diferidos

para ia determinacion de hierro total

i Determinacion de hierro total en
' digeridos
Verificacion preliminar

Preparar en campana de extraccion ;
las disoluciones de acito nitrico y uso |
de EPP

Usar el espectrofotometro de
; absorcion atémica, cilindro de gas
; argén y extractor de gases durante el [
procedimiento con observancia
continua y EPP

Recolectar los residuos liquidos en
bidén para pasterior tratamiento
especial

Realizar registro de condiciones de
; operacion dei equipo
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total en diferidos

‘Metales pesados:

Preparacion del hardware
espectrofotométrico

Encender la computadora
ingresando UsUanio y

contrasefa

Encender el moduio centiai

Abrir las llaves de gas
acetieno y aiie COmpnimido
registrando la presion inicial

en PSI del acetileno

Colocar lampara de Fe en
la posicion 4

Instalar el modulo de
atomizacion, quemados y
tubo de drenaje de desechos




B LA
2o OF A 2,

Sl °°<,c | Autoridad para el Manegjo
2 w . Sustentable de la Cuencay
mroann” | del Lago de Amatitlan

Are

Preparacgén

~Metales pesados:
total en diferidos

are para la determinacion de hierro

Preparacion del software
especirvioiomeirico

Abrir el software SpectrAA

y elegir las opciones "Hoja

de Trabajo y “Nuevo j
desde..."

Elegir una plantilla
pre-programada con ¢

meétodo de analisis de

hierro
.Se ¥
encendid la 3 Egc:a:derla: er?'EUnhdzdes , |
‘ lampara al cargar la o € °f|f}° y n"cen er |
plantilia? amparas ‘
si

Renombrar con la fecha del
dia y afadir al nombre la
terminacién 01 o el ordinal
correspondiente

En la pestafia de
‘ "Etiquetas” numerar y
noembrar las muestras
segun el orden y




4

el w2 | Autoridad para el Manejo
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‘Metales pesados: Optimizacion de la senal
‘determinacién de hierro total en diferidos

Optimizacién de la
cpfial de 1a l;'\mpa_ra

Calentar la lampara 10
minutos minimo o hasta ‘
que la senal se ‘
estabilice ‘

Alinear la posicion del
queinador

Colocar el escuco de
proteccion de llamay la
chimenea de
evacuacion de gases

Sumergir el tubo de
succion en agua
suprapura contenida en
un beaker de 250 mL

Presionar el boton de
ignicién y optimizar la
3 senal

Registrar el % de
‘ ganancia inicial de la
lampara en el
formulario.




w0 0% HAng,

A » % | Autoridad para el Manejo
w.’ Sustentable de la Cuencay
“nniin” | del Lago de Amatitldn

Argm Y

4,
)

+ o,

Metales pesados: Procedimiento analitico para la determinacion de hierro

total en diferidos
; Procedimiento

\ analitico

Presionar botéon |
l "Empezar”

o P s )
FIedIUliar uUn

Alimentar el tubo de
succion de las
| diluciones de Fe

Calibracion

No

¢La curva de ‘
calibracion es |
valida?

St

Continuar con la !
alimentacion del tubo l‘
de succion. 1

Colocar blancos
metodolégicos.

Registrar en el
formato los
resultados de los
viales de control.

Regisital ius
resultados de los
blancos en el formato
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7 w ” Sustentable de la Cuencay
o 3 . | del Lago de Amatitlan

AremP>

erificacion preliminar para la determinacion de niquel total

Metales pesados:
 diferidos

Determinacion de Niguel total
en digeridos
Verificacion preliminar

Preparar en campana de
extraccion las disoluciones de
acido nitrico y uso de EPP

Usar el espectrofotometro de
absorcion atémica, cilindro de gas
argan y extractor de gases
durante el procedimiento con
observancia continua y EPP

Recolectar los residuos liquidos
en el bidon para posterior
tratamiento especial

Realizar registro de condiciones
de operacion del equipo
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Metales pesados: Preparacnén del hardware para la determinacion de mquel
total en diferidos

Preparacion del hardware
especiuivioméiuico

Encender la computadora
ingresando usuario y
contrasena

Encender el modulo central

Abrir las llaves de gas
acetileno y aire comprimido
registrando la presién inicial

en PSI del acetileno

Colocar lampara de Nien la

-~

PUOI\'IUI 1 ’Q |

Instalar el mddulo de
atomizacion, quemados y
tubo de drenaje de
desechos
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ArgmPY

Preparacién- del software para la determin_ac on de

Metales pesados:
‘total en diferidos

Preparacion del software

ecnectrofotométrico

Abrir el software SpectrAA
y elegir las opciones "Hoja
\ de Tabajo" y "Nuevo

' desde..."

Elegir una platilla pre -
programa con el método de ;
analisis de ninuel

. Se encendio la Encenderla en "Utilidades
lAmpara al caroar |a No del homo" v "Fneender
plantilla? lamparas”
\
Si

Renombrar con la fecha del ‘
dia y anadir al nombre ia |
terminacion 01 o el ordinal
correspandiente

En la pestafia de
"Etiguetas” numerar y
nombrar las muestras segun
1 el orden
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Metales pesados: -Optimizacion “de la  sefal
determinacion de niquel total en diferidos

de

la

Jampara para

Optimizacion de la
senal de la lampara

Calentar la lampara 10
minutos minimo o hasta
| que la senal se

[ establlice

Alinear la posicion del
quemador

Colocar el escuco de 5
proteccion de llamay la ‘

rhimAanna An
Lianeiivaw OO

evacuacion de gases

Sumergir el tubo de

! succién en agua

5 suprapura contenida en
' un beaker de 250 mL

Presionar el botén de
ignicion y optimizar la
sefial

1 Registrar el % de }
ganancia iniciai de ia ‘

‘ lampara en el }
1 formulario. .
! |
\
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Metales pesados:

‘ Procedimiento analitico para la determinacion de niquel
ftotalendiferidos =7 Al 00 2

N

Procedimiento analitico

Presionar boton "Empezar’

Presionar "OK"

Alimentar el tubo de
suerinan de lac dilliciones

de Ni

Calibracién

No

cLa curvade
calibracion es valida?

Si

Continuar con la
alimentacion del tubo de
succion

Colocar blancos
? metodolégicos
i

Registrar en el formato los
resultados de los viales de
control

Reaustrar los resultados de |
los blancos en el formato
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Metales pesados: Venﬂcaclén preliminar para la determinacion de cinc total
en diferidos

1 Determinacion de Cinc total en
! digeridns |
Verificacion preliminar

Preparar en campana de extraccion
las disoluciones de acido nitrico y uso .
de EPP '

: Usar el espectrofotometro de
; absorcion atémica, cilindro de gas
argoén y extractor de gases durante el
procedimiento con observancia
continua y EPP

Recolectar los residuos liquidos en el
bidén para posterior tratamiento
especial

Realizar registro de condiciones de
operacion del equipo




f' ‘%‘z; | Autoridad para el Manegjo
b w * Sustentable de la Cuencay
o K& . | del Lago de Amatitlan
Arpm P }

etales pesados: Optimizacion de la seﬂal de la

P el ¥ lamp
“determinacion de cing total en diferidos o

ara para la

Optimizacion de la
sefial de la lampara

Calentar la lampara 10
minutos minimo o hasta
‘ que la sefal se

e Rt e
ol LG |

Alinear la posicion del J
1 quemador

Colocar el escuco de
: proteccion de llama y la
| chimenea de
‘ evacuacicn de gases ‘

Sumergir el tubo de
| succidn en agua J
j suprapura contenida en N
‘ un beaker de 250 mL

Presionar el boton de
ignicion y optimizar la |
‘ senal

: Registrar el % de
| ganancia inicial de la
lainipaia € @

} formulario.




| Autoridad para el Manejo
Sustentable de la Cuencay
' del Lago de Amatitlan

Metales pesados: Procedimiento analitico para la d eterminacion de cinc total
en diferidos : ‘

4

Procedimiento analitico

Presionar botén "Empezar

Presionar "OK"

Alimentar el tubo de
succion de las diluciones
de Zn

Calibracién

cla curva de
_calibracion es valida?

Sl

Continuar con la {
alimentacién del tbo de |
succion |

Continuar con la
alimentacién del tubo de
succion

Colocar blancos

motodolaninne
(S ae

TENLUT

Registrar en el formato los
resultados de los viales de
contral

| Regsstrar los resultados de
{ los blancos en el formato
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etales pesados: Verifica

‘en diferidos

Determinacion de plomo total en
digeridos
Verificacion preliminar

Preparar en campana de extraccion j
las discluciones de acids nitiico y uss

de EPP

Usar el espectrofotometro de
absorcion atémica, cilindro de gas
; argon y extractor de gases durante el
procedimiento con observancia
‘ continua y EPP

Recolectar los residuos liquidos en el
bidén para posterior tratamiento ;
especial ‘

Realizar registro de condiciones de
operacién del equipo ‘




oOF LA g, . S .
g"* ¥ % | Autoridad para el Mangjo
2 . Sustentable de la Cuencay
“priat | del Lago de Amatitlan
E

Metales pesados: Preparacion del hardware para la determinacion de plomo

total en diferidos

4 Preparacion del hardware
espectrofotometrico 1

Encender la computadora
INGiesando usuarno y
contrasena

Abrir las llaves de gas ;
acetileno v aire comprimido
registrando la presion inicial ‘

en PSI

Colocar lampara de Pb en
la posicion 1

Instalar el médulo de {
atomizacioén, quemados y i
tubo de drenaje de
desechos
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Argw P
Metales pesados: ion. la determinacion de plomo.
‘total en diferidos 9 e : i e

coptLuvIvViVITITuU LY

‘ Abrir el software SpectrAA ‘
‘ y elegir las opciones "Hoja ‘

Aa Trabhain™ o "noavus
L e L R L

desde..."

Elegir una plantilla
nre-nrogramada can el

meétodo de analisis de Pb

..Se encendio Fncenderla en "Utilidades
la lampara al cargar la No - del hormno" y "Encender
plantilla? lamparas” f

f si
i

Renombprar con la techa del
diay afadir el nombre la
terminacion 01 o el ordinal
correspondiente

En la pestaia de
"Etiquetas” numerar y
nombrar las muestras

seqgun el orden
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Metales pesados:  Optimizacion de la senal de la

determinacion de plomo total en diferidos =~

1ampara para’ I

Optimizacién de la
sefal de la lampara

Calentar la lampara 10

[ minutas minimo o hasta

gue la sefal se
estabilice

Alinear la posicion del
quemador

Colocar el escucoe de
. proteccion de llama y la
chimenea de

evacuacion de gases

Sumergir el tubo de
succién en agua
suprapura contenida en
un beaker de 250 mL

Presionar el boton de
ignicion y optmizar ia
sefial

Registrar el % de
gariancia iniciai ge ia
ldmpara en el
formulario.
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Qe

capilar del automuestreador

Ajuste del capilar del
autnmuestreadar

Colocar el automuestreador
conectando el cable de
datos y el tubo de argén

Llenar el depésito inferior
con dilucién de acido nitrico
al 0.2% w

Llenar el depésito inferior
con dilucién de acido nitrico
al 0.2%

Asegurar el tubo de
desechos

Ubicar el botdén "Videc
Horno"

ingreso del capilar al tubo
de grafito

|
| Abivmeme bn il Ao
| AUSLal 1A pUDSILIUN uT
|
|

Con el capilar alineado, i
colocar la cnimenea de
‘ evacuacion de gases
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Metales pesadOS' condlclonamlento del tubo para la- determmacnén d_e»
plomo total en diferidos

Acondicinnamientn del tuhn

Colocar los viales
corresnondientes

Encender chiller y campana
de extraccion

Ajustar a 2 ciclos

Verificar que la muestra se
evapore sin proyecciones

Si existe suciedad en el
tubo, repetir procedimiento.
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Ayt

Metales pesados:
tal en diferidos

rocedimiento analitico para la

determinacion de ‘plomo_“

Procedimiento analitico

Colocar en la posicion 51
un vial con aprox. 1 mL de
dilucién de Pb

Presionar boten "Empezar”

Presionar "OK"

Calibracién

No

; ¢Es una curva de
calipracion valida?

Si

Registrar en el formato los
resulladoes de los viales de
OOl

Registrar los resultados de
los viales de blancos

e abm A A A~
Rpsrteveviepivivie
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romatografia de gases: Preparacnones preliminares para el anéhsns de

_contaminantes volatiles y semivolatiles

Preparaciones preliminares

Identificar la muestra

Preparar cristaleria

Lavar con el procedimiento
estandar g

Secar cristaleria a
temperatura ambiente

f Colocar en la mufla a 300
\ °C durante 15 min

Identificar y guardar
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>romatografia de gases: Preparacion de la mu el analisis

: estra para
-contaminantes volatiles y semivolatiles = i

Preparacion de muestra Regresar la fase acuosa a

ta bembmlle So oeioobus o
@A uuitiie Ul Tnucou oy |

Servir 1000 mL de la
muestra en cada ampolla

: Fiitrar la fase acuosa y \
de separacion ‘

desechar el residuo i

Agregar 10 mL de telueno
agrado GC a cada ampollay

Centrifugar los tubos que
tapar

contienen la fase organica

Agitar fuertemente durante
5 min can pausas
periodicas para librar

e Preparar jeringas
presién P ey

: Dejar reposar la ampolla d : 4
‘ por 4 horas min. Transferir fase organica

hacia las jeringas

Separar la fase acuosa y la
fase organica

Etiquetar y guardar en
refrigeracion
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romatografia de gases: Condiciones de operacion para el analisis ' de
contaminantes volatiles y semivolatiles

<Analisis cromatogréfico>

Método inlet:
Agilent10puL injection
1uL A
Modo de inyeccion:
Spiitiess,
Jeringa: 10pL
Flujo de Helio:1
mi/min

Y

o )
Atemperatura
del inyector:
200°C toda la

l corrida.

]

|
’ ‘ |
|
|

{ Métado cromatografico:
Non-target screening
Columna: Capilar 30 m, diametro
interno 250um. Fase: RXi-5SM

7

Temperatura del '

horno:Rampa.

Inicio: 150 °C y |
aumentando 5°C/ !
min hasta 290°C ;

i

”~

final.

l
Y

[ Temperatura linea t
de transferencia: }
250°C Septum flujo i

. * D llmin i
L UG 1 uiya, uumumlJ i

¥

N

V'

ﬁ?::l‘g:-) gg seu;ga / Temperatura del\
Fluio de nurna inlat: : ll'l:(;mZRa:rpa. lrlcng;
‘ nL/mi T “C y aumentan
ngm&g:lgjo 5°C/ min hasta 290°C I
splitless: 21 mL/min final.
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romatograﬁa de gases: Conumones de operacion del detector de masas
-para el anéhsns de contaminantes volatiles y semivolatiles A :

|

1

{ ﬁdiciones de operaciénm
i detector de masas

. A ~

3 Active_extraction: 20, Active_filament:
; -70, Active repeller:-200,
Deflector HS:499,DET Bias:1907.4,
DET_IN:-2600, DRIFT:-2500, Emission
current:1,
{ Inactive_extraction:300,Inactive_filament:
| -100, lonMade:1, lonSource:250,
Moderator: -281.75
; .Negative HV Rail:-3800Positive

| (N1} I OOI\!\

l J

r

RiF

Cromatografia de gases: Procesamiento de datos para el anahs;s de

‘contaminantes volatiles y semivolatiles

Condiciones de operacion del ‘
detector de masas '

Y

( A~ sdrantinn. 20 Artiven BilnmnAnt ]

-~
‘ lv\uw ul\uuv B L UL A Tt L T

-70, Actlve_repeller:-zoo. ;
Deflector HS:499,DET_Bias:1907.4, I
DET _IN:-2600, DRIFT:-2500, Emission |
current:1, '
Inactive_extraction:300,Inactive_filament: l
-100, lonMode:1, lonSource:250, \
Moderator: -281.75 =
Negative HV Rail;-3800Positive
HV:3800
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Biodiversidad: Verificacion preliminar para el estab ecimiento de hébltats
para la colecta de macroinvertebrados

Verificacion preliminar para
estabiecimienio de nabiiais

Seleccionar tramo
representativo del rio

Evaluar los microhabitats {
1 del tramo seleccionado

De acuerdo al microhabitat
determinado se procede a
tomar las muestras con la

red coresnondiente

( Bl =N N G I BN AN BN BN B G B B BN O BE B B =
|
I
|
|
|
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ae macroinverteb raaos
Colecta, preservacion y
transporte de
macroinvertebrados

Se inicia con ia colecta
aguas abajo y se termina
con aguas arriba

Colectar tres sub-muestras
comrespondiente a cada
microhabitat seleccionado
colocando la red "D" por
dos minutos

Utilizar técrica de pateo
para remover el sustrato

Depositar el matenal
colectado en un recipiente

Limpiar la red a modo gue
todo caiga en el recipiente

Utlizar pinzas para retirar
macroinvertebrados
adheridos

Depositar los
macroinvertebrados en
i recipientes especiales con
alcohol al 70% previamente
identificados.

Depositar las submuestras
en hielera
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Biodiversidad: Preparaciones preliminares para la limpieza, separacion,
identificacion taxonémica, control de calidad y almacenamiento de muestras

G o."

de macroinvertebrados

Praparaciones nreliminarec

Colocarse todo el EPP i

! Preparar solucion de etanol |
| y gricerina

Preparar los viales :
necesarios con 7 mL de la
solucion anterior y la
identificacion
correspondiente
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Biodiversidad: Limpieza de muestras de macroinvertebrados

Limpieza de las muestras
de macroinvertebrados

Mezclar delicadamente la
muestra colectada

Agregar al tamiz la
muestra; la mitad si hay
mucho sedimento o toda si
no hay sedimento

Lavar el tamiz con agua del
grifo hasta que el agua
salga clara

Transferir con agua el
J residuc del tamiz a una
‘ bandeja blanca

Separacion de
macroinvertebrados de las
muestras

Separar los
macroinvertebrados con la
muestra ya limpia en la
bandeja

f Tomar con pinzas cada
‘ microorganismo y depositar }

B T B e e Te T Te LTt o ]
Cil C1 Vidd LU CopUHidici G
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Biodiversidad:

Identificacion taxondmica de muestras de macroinvertebrados

Identificacion taxondmica de
macroinvertebrados

Colocar bajo el 1
esteroscopio la muestra del
vial a analizar contenido en

una caja Petri

Observar las estructuras
anatémicas de los
organismos

Identificar cada organismo

Separar los organismos por
afinidad taxondémica

Depositar los organismos
en los viales identificados
previamente

; Etiquetado ‘-)

; ¥
| '
;‘ | Al terminar de

identificar los }

organismos, se
procede a realizar las
etiquetas

preservacion del

e .
Ld euquew uebe se

pequena y escrita con {
rapidografo para evitar que la

informacion se pierda por la

organismao.
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fiversidad: Control de calidad para macroinvertebrados.

Caontrol de calidad para
macroinvertebrados del lago
de Amatitlan para epoca
seca y epoca lluviosa

Realizar la identificacion
tazonomica de ciero
porcentaje de familias de
macroinvertehrados
colectados e identificados

Llenar boleta para la
evaluacion de identificacion
taxonémica de
macroinvertebrados
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Biodiversi ad: Preparaciones preliminares para la colecta de muestras de
zooplancton para analisis cuantitativo

Preparacion de recipientes

Preparar en laboratorio los
recipientes agregandoles el ;
; agente preservante |

Preparar en laboratorio los
recipientes agregandoles el
agente preservante

Para analisis cuantitativos,
si las muestras seran
sedimentadas, agregar
36.8 mL de etanoi al Y5%
en cada recipiente

Para analisis
cuantitativos, 3i las
muestras son filtradas, no

se utilizara agente I
|
|
|

preservante en campo.
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versidad: Ethuetado para la colacta de muestras de zooplancton para

1 anallsas cuantitativo -

x Etiquetado de recipientes

; Identificar los recipientes en
laboratorio: estaciones de

‘ monitoreo, iniciales de

1 metodologia para analisis }
| cualitativo, iniciales de
metodologia para analisis
cuantitativo, profundidad a
la que se realiza la colecta

Colocar fecha y hora a los
recipientes

Colecta de muestras

La colecta de muestlras se
realiza en los siguientes
puntos [

Foarmon FArian: L ilimae Ao
SV IVUGA, Vulati Wioww
de Secchi para medir
transparencia. Multiplicar

| transparencia por 2.7 |

Zona afética: en esta zona |
no se produce fotosintesis

Columna de agua: la ;
colecta abarca toda la ‘
columna de agua, un metro
antes de los sedimentos
hasta la superficie.
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‘Biodiversidad: Colecta de muestras para analisis cualitativo de zooplancton

Colecta de muestras para
zooplancton

5 Analisis Cualitativo
i Arrastre vertical
|

Colocar red de 80 um un
metro antes del suelo del
lago

Asegurar la posicion de la
red y empezar a jalar
verticaimente

Esperar un tiempo breve en
posicion vertical para filtrar
el agua

Agregar ai recipiente con
etanol
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Colecta de muestras de
zooplancton
Andlisis Cuanttativo

Para colectar
microzooplancton utilizar
botelta Van Dornde 10 Ly
para macrozooplancton
utiizar malla con luz de haz
de 80pm o sedimentar el

wwniiom o lmmbomd -
AL LT

Abrir las compuertas de la
batella de Van Do y fijar
los viajes. Cerrar el grifo

para evitar contaminacion

Sumergir la botelia hasta la
rona fdtica o zona afotica

Liberar el mensajero de la
botella para cerrar las
compuernas

Subir la botella y colocaria
en forma vertical con el
gnfo en un extremo

‘ Si las muestras son
| filtradas. depostar 1 | de
agua en un recipiente del
mismo volumen para
preservar,

St las muestras son
sedimentadas. se
depositaran 13 2 mL de
agua en un recipiente de
boca ancha que contenga
etanol

Flilrar y Seditieniar en
laboratorio
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Biodiversidad: Almacenamiento de muestras paraanalisis de zooplancton

f
|
i
I
|
|
I
!
|
|

Almacenamiento de
muestras

Almacenar en hieleras para
mantener la cadena de frio
(0-8 “C)

Transportar hacia el
iaboratorio

Almacenar en lahoratorio o
temperatura de 0-10 °C

Analisis cualitativos y
cuantitativos
Red de Plancton

Homogeneizar la muestra
agitandola de manera
suave

Emplear una alicuota de
1 mL de muestra total
colectada
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Biodiversidad: Extraccion y cuantnfcacuon dec orofl ay feoft na o por mec

de espectrofotometria

Extraccion y cuantificacion de
\ clorofila a y feofitina a.

| | |
y s

b

.
Colocar la muestra en
el macerador de
tejidos de vidrio y
teflon a 500rpm por 1 ‘
| minutn, iunto con 2mi |
a 3mL de acetona al 1

90%.

| [ 7
T Transferir la muestra a
‘ Ui lUbo de Ceriiiuga, ‘
enjaguar el macerador
con la solucion de

1 acetona y anadir el

{ enjuague al tubo con el
~ extracto. Ajustar el :
1 volumen a 10mL con la [
‘ '{ solucion de acetona. J 3

| 4

- -

Incubar las
muestras al menos

b omvim

L Hvias G" \4 cn :n
oscuridad
)
¥
Clarificar por medio |
de filtracion y ‘

decantar e extiacio { Agi H

en un tubo de gitar |
{ centrifuga de 15mL suavemente f
Y medir el volumen —®1 ydejar | :
|

reposar 90

¥ ! segundos
SRR = Y T T l ‘

|ransrerir smL ael Y

extracto clarificado

G —

;
a una celda de un Leer en ‘
; lcmy leer a 750nm espectrofotdmetro a \
| y 664nm 750nm t 665nm ,
1 - e’
| 1
Acidificar el

extracto en la
celda con 0.1mL
de 0.1N HCI

i

F A NS
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11.DEFINICIONES

114
11.1.1.

11.1.2.

11.2.
11.21.
11.2.2.
11.2.3.
11.24.
11.2.5.
11.2.6.
11.2.7.
11.2.8.
11.2.8.

11.2.10.
11.2.11.
11.2.12.
11.2.13.
11.2.14.
11.2.15.
11.2.16.
11.2.17.
11.2.18.
11.2.19.
11.2.20.
11.2.21.
11.2.22.
11.2.23.
11.2.24.
11.2.25.
11.2.26.
11.2.27.
11.2.28.
11.2.29,
11.2.30.
11.2.31.

Definiciones

Cono Imhoff: Es un recipiente graduado con paredes trasparentes de
forma cénica, con capacidad para 1 litro.

Microhabitats: lugar que retine las condiciones necesarias para albergar
diferentes tipos de macroinvertebrados bénticos: por ejemplo: sitios con
vegetacion, sitios bajo las piedras, sedimento, lodos y otros. De manera
tal, que al agrupar dichos microhabitats se logre localizar una mayor
biodiversidad.

Abreviaturas

%: Porcentaje

°C: grados Celsius

pm: micrémetros

As: Arsénico.

Cd: Cadmio.

CV: Coeficiente de Variacién

Cr: Cromo.

Cu: Cobre.

DQO: Demanda quimica de oxigeno

Fe: Hierro.

H2S04: Acido sulfdrico.

HCI: Acido clorhidrico.

HNO3: Acido nitrico.

ind: individuo.

K(SbO)C4H40s .%2H20: Tartrato de antimonil potasio.
K2520s: Persulfato de potasio.h: profundidad.
L/s: litros por segundo.

M: Molar

m?: metros cuadrados.

m?: metro cubico

m?s: metros clbicos por segundo.

mg/L: miligramos por Litro, equivalente a ppm.
mg: miligramo

ml- mililitros

mm: milimetros

mts/s: metros sobre segundo

NaOH: Hidréxido de sodio
(NH4)sMo7024-4H20: Molibdato de amonio tetrahidrato
NHH2PO4: Fosfato monobasico de amonin,
Ni: Niquel.

nm: nanémetros

R R R —LIIE—mm————————————————————
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ArgwmP
11.2.32.P: Foésforo
11.2.33.Pb: Plomo.
11.2.34.Pd: Paladio.
11.2.35.P04: Ortofosfato, Fosfato
11.2.36.ppm: partes por millén
11.2.37.Pt/Co: Unidades Platino/Cobalto.
11.2.38.Q: caudal.
11.2.39.r: revoluciones
11.2.40.t: tiempo de colecta.
11.2.41.UM: Medida de Esfuerzo de Muestreo
11.2.42.v: velocidad.
11.2.43.Zn: Cinc.

11.3. Siglas
11.3.1. GPS receptor: receptor del sistema de posicionamiento global.
11.3.2. NTU: Unidades Nefelometicas de Turbidez, por sus siglas en inglés
Nephelometric Turbidity Units.
11.3.3. SMEWW: Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater. (Traduccién al esparol: Métodos Estandares para el
Andlisis de Agua y Agua residual)
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Guatemala, 27 de agosto de 2024

OF-AJ-AMSA-127-2024-FMLC/fmlc

AUTORIDAD DEL LAGO DE AMATITLAN
PRESIDENCIA DE LA REPUBLICA
Doctora a7 e N

Enma Leticia Diaz Lara X [
Directora Ejecutiva 21 AGD,, 2024
AMSA B R ileTUlf?
. ONEJECUTIV
PRESENTE: wp alesd 28
e /ﬁ

Reciba un cordial, deseandole éxitos en sus labores cotidianas.

De manera atenta me dirijo a usted para dar respuesta al oficio OF-DE-AMSA-918-
2024/ ELDL-ejma de fecha 22 de agosto de 2024, a efecto de dar cumplimiento a lo
solicitado y trasladar el Acuerdo interno de aprobacién para la actualizacion del
Manual de Procedimientos de la Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de
Lagos de la Autoridad para el Manejo Sustentable de la Cuenca ydel Lago de Amatitlan.

Sin otro particular, me suscribo a usted.

Atentamente

Km. 22, Ruta al Pacifico
Tel: 6624 1700

www.amsa.gob.gt  Siguenos en m Autoridad del Lago de Amatitlan

B e e el S R e e R S T e S
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Guatemala, 22 de agosto de 2024
OF-DE-AMSA-918-2024/ELDL-ejma

Licenciada

Flor de Maria Lopez del Cid

Jefa de Asesoria Juridica

Autoridad para el Manejo Sustentable de la
Cuenca y del Lago de Amatitlan -AMSA-

Estimada Licenciada Lopez:

Reciba un cordial saludo y deseando éxitos en sus labores cotidianas.

Por este medio se solicita Resolucién interna de aprobacién para la actualizacion
del Manual de Normas y Procedimientos de la Division de Control, Calidad
Ambiental y Manejo de Lagos de la Autoridad para el Manejo Sustentable de la
Cuenca y del Lago de Amatitlan, esto con el propdsito de contar con nuestros
manuales y procedimientos actualizados y vigentes.

Agradeciendo la atencién al presente.,

Atentamente,
Q%? : AUTORIDAD DEL LAGO DE AMATITLAN
o PRESIDENCIA DE LA REPUBLICA
AANMNT
@f. O, Enma Cctz'cia@.{dz Lara [ 2:3 AGO 2U%
i Directora Tjecutive \JuJu
AMSA- ASESORIA JURIDICA ]
. Finma L Hora: [0 i?
¢.cC.
Archivo
* ——
Km. 22. Ruta al Pacifico
Tel: 6624 1700

www.amsa.gob.gl  Siguenosen ma Autoridad del Lago de Amatitlan
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OF-SDE-AMSA-67-2024IIASS
14 de agosto 2024
Ph. D. Enma Leticia Diaz Lara
Directora Ejecutiva
Autoridad para el Manejo Sustentable
de la Cuenca y del Lago de Amatitlan

Reciba un cordial y muy atento saludo deseando que todas sus actividades de Alta Direccion
se desarrollen con el mayor de los éxitos.

Por este medio me dirijo a usted atentamente, haciendo referencia al oficio OF-DE-AMSA1371-
2024-DLDL-ejma girado por direccién Ejecutiva en el cual se instruye que se revise y actualice
una serie de normativas 0 manuales de procesos y procedimientos técnico administratii/os y
con base al oficio de referencia OF-SDE-AMSA-45-2024/IASS girado por Subdireccion
Ejecutiva, en el cual se solicita diagnéstico sobre manuales de procesos y procedimientos
técnico administrativos de cada division, asi mismo que se presente la propuesta de los
manuales de normas y procedimientos para operativizar y la le de Creacién decreto 64-96y
su reglamento acuerdo gubernativo 186- 99 !

En tal sentido y como parte de los procesos de revision de los distintos manuales de normasy
procedimientos y dentro de las atribuciones de la Subdireccion Ejecutiva articulo 6 de |la ley
de creacion de AMSA esta Subdireccion traslada a Direccién Ejecutiva, el borrador de
propuesta del Manual de normas procedimientos de la Division Control, Calidad Ambiental
y Manejo de Lagos para que después de haber sido revisado y salvo mejor opinion de Direccion
Ejecutiva, dicha propuesta se aprobada para su aplicacion. |

Sin otro particular respetuosamente /

CC. Subdireccién Ejecutiva, Unidad de Vigilancia




