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6.5.1.7.2. Fecha de entrega: Se coloca la fecha en que el analista entregd la orden de

andlisis de laboratorio con todos los resultados solicitados.
6.5.1.8. Biodiversidad
6.5.1.8.1. Firma de recibido: El analista debe firmar en esta seccién cuando se le
entrega la orden FMT-AMSA-02-008. Orden de Andlisis de Laboratorio:
MACROINVERTEBRADOS.
6.5.2. Si no corresponde generar una orden de laboratosio a un area en particular, se debe
tachar el espacio, para evitar que queden espacios vacios en el cuaderno de recepcion.

7. Referencias y/o Bibliografia
7.1. American Public Health Association (APHA), American Water Works Association (AWWS),
& Water Environment Federation (WEF). (2017). Standard Methods for the Examination of Water
and Wastewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health Association.
7.2. Environment Protection Authority (EPA). (2007). EPA Guidelines. Regulatory monitoring and
lesting water and wastewater sampling. Adelaide: EPA.

8. Anexos

8.1. Anexo 1. Tipo de recipiente, método de preservacion y tiempo recomendado de retencidn
(dias) de muestras para cada parametro evaluado en el Laboratorio.

Vol. mimmo : , Iempo maximo
Lipo de Ipo de Preservacion Preservacion
de muesta __ : de almacena
recipiente IMLcsira ) : hisica gunnnuca
fml.)

Parametro

miento (dias)

: Plist 7
Amonio A i 500 <6°C | HSO.pH<?2 28
Vidrio compuesta
Plisticoo ' |
S i V‘ 2 g : S ke
Cianuro total ; - simgle.o 50 i .CY NaOH pH= 12 1
enjuagado con  compuesta oscuridad
acido
Cloro residual |~ Pastcoo L 500 <6°C No requiere 02
_ Vidrio 2 Ui et 0
Sin filtrar < 6°C,
Plastico o oscuridad. En
Clorofi imple 5 N iere 2
orofila Vidsio simple 500 filtro -20°C, 0 requiere
oscuridad
Plasts umpl
Cloruros ]asl,nc_o % ik 50 < 6°C No requiere 28
Vidno compuesta
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Vol. minmmo 3 ! Fempo maximo
Preservacion Preservacion

Iipo de Lpo de

Parametro de muestra de almacena

recimente

Plastico,
Vidno o Bolsa
Coli i
oliformes Fecales Whidpack
Esténl
Plistico,
Vidrio o Bolsa
lifo tal ;
Coliformes totales Whirlpack
Esténl
Plastico o
i i,
Gl Vidrio
Compuestos
organicos (ej). Vidno ambar
Pesticidas)
C S
; Qmpueatos:. Tubo de
organicos extraidos T
(¢). Pesticidas) '
Conductividad Plastico
Plastico o
Vidrio

Cromo hexavalente =
enjuagado con

acido
Demanda et
hioquimica del Plastico o
1 . Vidrio
OXJgeno
Demanda quimica  Plistico o
del oxigeno Vidtio
Dures Plastico o
Vidrio
Plastico,
} . | Vidsio 6 Bol
Reibiond | oot
Esténl

uestra :
(ml.)

simple 100
simple 100
simple o 500
compuesta
simple 100
N/A N/A
(- situ O 100
stmple
simple o 50
compuesta
simple o 1000
compuesta
simple o 100
compuesta
simple o 100
compuesta |
simple 100

fisica

=£6°C

=6°C

£6°C

< 6°C

<6

<6°C

£6°C

< 6°C

< 6°C

<6°C

quinuca : Aok
miento (dias)

Ehminacion
cloro agregar |
0.1mL de
Na:5-05 10%
Ehminacion
cloro agregar 1
0.1ml. de
Na»S:03 10%
No requiere 2
No requiere 2
No requere 40
No requiere 1
No requiere 28
No requiere 2
H:SO4pH= 2 28
HNO; 6 HaSO4 180
pH= 2
Eliminacion
cloro agregar 1
0.ImL de

NasS:03 10%
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Vol minime ,
Presenvacion

de

muesirs

| 1}‘h. ) (_il_'

y Lipo
Paramerro de muestra ]
recipente | fisica
(mil.)

! Plastico o oscuridad. En
. ;
£ofibng Vidsio Sohple e filtro -20°C,
oscuridad
: Plastico o , =6°Cy
Fit t : simple 00 :
itoplancton Vidsio simple 1 wchda
Vidrio
Fosfatos enjuagado con  simple 100 <6°C
acido _
Plast sumpl
Fésforo total ey | sl 100 <6°C
Vidno compuesta
Vidrio boca
G ite: impl 100 < 6°C
rasas y aceites ok simple 0
M mvertebrad ’ ;
feromverte . Plastico simple N/A £6°C
bénticos acudticos
Plastico o
: Vidrio simple o ~
Mercurio total , 40 =6°C
emuagado con  compuesta
acido
Plastico o
Vidrio simple o
Metales ; 40 S6°C
enjuagado con  compuesta
acido
Microcystinas S : < 67C
Vid 1 5 2
Disueltas s e s oscuridad
I“,:ljjc) senas Vidrio simple 500 -20°C, oscunidad
Totales
, asti imple ¢
Nitratos Hlsnio 1 gvko 100 <6°C
Vidno compuesta

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y S6lidos de Ia Division de Control, Calidad

e MPO MAaxmo

1011

: de almacena-
(uimica i
muento (diay)

Sin filtrar < 6°C,

No requiere 2

Solucion de

Lugol hasta

llegar a una 28
concentracion

de 3-7%

No requiere 2
HzSOspH< 2 28
H>8040 HCI 28

pH=< 2
' Alcohol etilico =
95% hasta

alcanzar una 28

concentracion
de 70-80%

HNO;pH< 2 28
HNO;pH< 2 180
No requiere 1

No requiere 28

No requiere 2

Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
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Vol. mimmo i empo maximo
Lipo de Ltpo de Preservacion Preservacion
de muestra < : de almacena-
recipiente muestra s fisica (UITTIC
LI ]

Paramerro

nuento :'nf{‘t:a_.-

Kond Plasti i ;
Nitritos sueeo PR 100 £6°C No requiere 3
Vidrio compuesta
, Plast imple o | . ;
Nitrégeno total te0e e 100 <6°C H:SO,pH< 2 28
Vidrio compuesta
Olor Vidrio simple 500 <6°C No requiere 1
Plastico o Analizar
, : < : ; 0
Oxigeno disuelto Vidsio in sy 100 Rl No requiere
Plisticoo i siuo .
H 1 = 6°C No requiere 1
P Vidrio simple o0 SRR
Salinidad Vidsio it x5 100 < 6°C No requiere 1
bl
. Plasti . . =676, ;
Sedimento o Lodo Vsi':;:)o simple 100 gramos — No requiere 1
e Plisti  insit :
Sohdos disueltos las,uc.o a S 100 i No requiere 1
) Vidio ~ simple
Sohd Asty st
so ees P]afuclo © simple 0 1000 = 6°C No requiere 7
sedimentables Vidrio compuesta
: : Plasty impl .
Soldos suspendidos las e i 200 <6°C No requiere 7
Vidrno compuesta
: Plasti simpl _
Solidos totales i . 200 = 570 No requiere 7
Vidrio compuesta
Plastico o simple o # = §
Sulfatos S 50 < 6°C No requiere 28
Vidrio compuesta
Plasti Analiz
Temperatura il n st 100 . At No requiere 0
Vidrio mmediatamente
Tensioactivos Plastico o | kg
o g i < 6°C No requi 1
ikl Vidsio simple 50 6 O requiere
. lasticc impl < 6°C .
Turbidez . . g o 100 ’ ,(" No requiere 2
Vidno compuesta oscuridad

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
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8.2. Anexo 2. Pardmetros en campo/in situ

Cloro
Residual

Conductividad X X X X X X X
Dureza Total X

Materia
Flotante

Oxigeno
Disuelto

Potencial de
hidrégeno
Salinidad X X X X X

Solidos

Disueltos X X X X X
Totales

Temperatura
de cuerpo X
Receptor

Temperatura X X
Transparencia X

>
=
>
x
>
b4

8.3. Anexo 3. Anilisis Fisicoquimicos:

..~ Cianuro A
Cloro Residual X !
Cloruro X
Clorofila ' X ' i
Color Aparente i DR s s e X ) |
Vez‘:;; = X X X X
Cromo VI X
DBOs X X 2 X X X X
DQO X X X X X X X
Dureza Total X - .
Feofitina R
Fésforo Total X X X X X X

Fiste documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental ¥ Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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Oriofosfato X X X X X

Grasas y X
Aceites

Nitrégeno de
Amonio (N- X X X X X
NH4)

Nitrégeno de
Nitrato (N-NO3)

Nitrégeno de
Nitrito (N-NO2)

Nitrégeno Total
(N)
Nitrato (NO3) X
Nitrito (NO2)
Olor X
 Silicatos X X X

Sdélidos
Suspendidos X X X X X X X
Totales

Sdlidos Totales

Sdlidos
Sedimentables

Sulfatos X
Tensioactivos
Turbidez X X X X X X X X

>

x X
x x
x x

8.4. Anexo 4. Analisis Microbiologicos:

Coliformes Totales X
Coliformes Fecales X X X
Escherichia coli X

Este documento forma parte del Labomtorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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Arsénico
Cadmio
Calcio
Cobre

8.5. Anexo 5. Absorcidon Atdmica:

Cromo Total

Hierro
Magnesio

Manganeso

Mercurio
Niquel
Plomo

Zinc

Macminverle_brados identificacion

> X

8.6. Anexo 6. Analisis de Biodiversidad:

Macroinvertebrados conteo
Plancton Identificacion

X X X
X X X
X X X
X X X
X X

X X X

X X X

X X X

X X X

|
> >

X X X x
o€ e | gl

b -

- S . ]

X X
Plancton conteo X X
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1. Objetivo

Establecer el procedimiento adecuado para la colecta de macroinvertebrados bénticos: ademas,
describir el correcto transporte, preservacién y almacenamiento de las muestras recolectadas.

2. Alcance
El procedimiento sc aplica dnicamente para la colecta de macroinvertebrados bénticos en rios,
para poder aplicar correctamente indices (IBF y BMWP) que ayuden a determinar la calidad del

agua.

3. Método de analisis
Metodologia estandarizada de muestreo multi-habitat de macroinvertebrados acuaticos mediante
el uso de la red “D”

4. Responsabilidad y autoridad
4.1. Encargado de Laboratorio: Velar por el cumplimiento de las instrucciones establecidas en el
presente procedimiento.
4.2. 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.

5. Definiciones y Abreviaturas

5.1. & iempo de colecta.

5.2. m: drea para colectar.

5.3. Microhabitat: Lugar que retine las condiciones necesarias para albergar diferentes tipos de
macromvertebrados 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.

6. Documentos Relacionados
6.1. FMT-AMSA-02-012 Cadena de custodia.

7. Material y Equipo
7.1. Reactivos

7.1.1. Alcohol etilico con una concentracion = 95%.
7.1.2. Glicerina.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Divisidn de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA,;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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7.2. Materiales
7.2.1. Recipientes plasticos para colecta, preferiblemente de boca ancha y tapa de rosca.
7.2.2. Pizetas con alcohol.
7.2.3. Frascos de vidrio con tapon.

7.2.4. Cubeta pléstica o de acero inoxidable.
7.2.5. Pinzas para macroinvertebrados o similares.
7.2.6. Bandeja blanca.

7.3. Equipos
7.3.1. Red en “D” con una luz de malla de 500 um.

7.3.2. Tamiz de 500 pm.
7.3.3. Cronémetro o Temporizador.

7.4. Equipo de proteccién personal

7.4.1. Guantes.
7.4.2. Traje de vadeo.
7.4.3. Botas de hule.

8. Condiciones ambientales requeridas
Fs necesario considerar que cuando el ancho, profundidad y corrientes del rio, sean demasiado
fuertes, se debe muestrear en la orilla (hasta donde la fuerza de la cordente lo permita), siempre
procurando tomar en cuenta la mayor cantidad de habitats y considerando que las profundidades
muestreadas oscilen entre 20 y 80 em.

9. Procedimiento

e 9.1. Preparaciones preliminares

9.1.1. Colocarse todo el equipo de seguridad. 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 algin peligro al introducir las manos en el ro, al
lavar piedras o remover material.

9.1.2. Etiquetar los recipientes plasticos para colecta con la siguiente informacién:
9.1.2.1. ID de la muestra,
9.1.2.2. Nombre del sitio de captacion,
9.1.2.3. Fecha y hora de muestreo.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Divisién de Control, Calidad Ambiental ¥ Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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9.1.3. Antes iniciar el monitoreo, es necesario agregar alcohol etilico de una concentracidn
295% en los botes, de manera que al final del muestreo se el alcohol etilico quede a una
concentracion del 70-80%, para evitar dafio en los organismos atrapados.

9.2. Verificacion preliminar

9.2.1. Scleccionar un tramo del tio que de ser posible cumpla con las siguientes caracteristicas
o condiciones:
9.2.1.1. No debe ser superior a 50 m de largo,
9.2.1.2. Debe ser lo mas representativo posible de la generalidad del rio,
9.2.1.3. Debe tener de preferencia la mayor diversidad de hébitats posible, como:
9.2.1.3.1. zonas con corriente suave,
9.2.1.3.2. corriente fuerte,
9.2.1.3.3. sustrato duro,
9.2.1.3.4. sustrato suave,
9.2.1.3.5. vegetacion acudtica emergda, tanto dentro del rio como sus orillas,
9.2.1.3.6. hojarasca,
9.2.1.3.7. madera,
9.2.1.3.8. lodos,
9.2.1.3.9. arenas y
9.2.1.3.10. otras condiciones que tiendan a favorecer la biodiversidad de organismos
presentes en el tramo seleccionado.
9.2.2. Dividir en tres partes los diferentes microhabitats identificados, lo més adyacente
posible, ya que en cada una de estas se muestreard intensivamente durante un periodo de
5 minutos (formando una submuestra) para alcanzar un total de 15 minutos.

9.3.1. Iniciar el proceso de muestreo cronometrando los cinco minutos de muestreo
9.3.2. Colocar la red “D” en posicién vertical tomandola por la parte mas alta del mango y
colocarla a contracorriente en contacto con el fondo de la superficie del rio 2 muestrear,
segun los siguientes casos
9.3.2.1. Para los microhabitats de corriente fuerte o lenta y sustrato duro o blando, limpiar
con la mano o restregar con los pies el sustrato, procurando que el residuo removido
quede atrapado dentro de la red “D”. Se debe cambiar de ubicacion la red
constantemente, colocandola de tal forma que el material removido quede atrapado
en clla.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental ¥ Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”



No. del Documento:
Recoleccion, transporte, preservacion y almacenamiento POE‘;AM?\S‘IZ-M
- ersion:
de macroinvertebrados No. de piging
Pigina 5 de 6 ‘

9.3.2.2. Para los microhdbitats correspondientes a vegetacion acudtica emergida de los
margenes del rio, y la de macréfitas y macroalgas sumergidas, pasar la red por entre
la vegetacion, las raices sumergidas y las macrofitas,

9.3.2.3. Para los microh4bitats de arena, grava o barro, remover el fondo con los pics y
procurar que el material que flote o arrastra la corriente sea atrapado en la red “D”,

9.3.2.4. Cuando la red “D” s pasada por lugares con abundante hojarasca, tenderd a
acumular gran cantidad de esta, por lo que sera necesario introducir la red con la
hojarasca en el agua, lavar cuidadosamente el material tratando que los insectos
queden dentro y de esta forma poder remover con la mano, la mayor parte de material
sin perder los organismos vivos acumulados en ella.

9.3.3. Al completar los cinco minutos en cada uno de los grupos de microhabitats
identificados, procurar que el material adherido a las paredes de la red “D” se deposite en
el fondo, introduciendo la red “D” en el agua o lanzando agua con la mano a las paredes.

9.3.4. Cuando ya se haya colocado en el recipiente todo el material colectado, verificar si es
necesario  agregar mas alcohol, ya que todo el material depositado debe estar
completamente cubierto.

9.3.5. Enjuagar adecuadamente la red “D” con agua limpia, antes de continuar con la toma
de la segunda submuestra, con el objetivo de no llevar ningtn invertebrado al tomar la
segunda submuestra.

9.3.6. Continuar con el muestreo hasta completar las tres submuestras de cinco minutos cada
una, siguiendo las instrucciones descritas desde el numeral 9.3.1.

9.3.7. Al finalizar las tres submuestras deseadas, lavar la red con suficiente agua limpia y
revisarla bien para evitar el traslape de organismos de un punto de muestreo con otro.

9.3.8. Colocar las submuestras en un recipiente estable como una hielera o una cubeta para su
traslado al laboratorio.

9.4. Limpieza y almacenamiento de la muestra

NOTA: Este proceso puede realizarse i sifw o en las instalaciones del laboratorio.

9.4.1. Primero se homogenizarin las muestras, tomando los botes con las submuestras y se
mezclando en un bote nuevo.

9.4.2. Luego agarrar un cuarto del bote y se agrega a un tamiz de 500 um donde el sedimento
se lava con agua del chorro, hasta que se considere que ¢l agua salga transparente.

9.4.3. Después, el sedimento se agregard a una bandeja color blanco (esto es para observar
mejor los macroinvertebrados).

9.4.4. Separar los macroinvertebrados bénticos y agregarlos en los frascos de vidrio con alcohol
al 70% y glicerina. Etiquetar los botes con la fecha del muestreo, nombre del sitio de
captacion y las iniciales del técnico de muestreo.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental ¥ Manejo de Lagos de AMSA;
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9.4.5. Una vez finalizada la limpieza y separacién, seguir las instrucciones del procedimiento

POE-AMSA-07-001.

Macroinvertebrados.

10. Referencia y/o Bibliografia

10.1.  MINAE-S. (2007). Decreto No. 33903. Reglamento para lu evaluacion y clasificacion de lu calidad de

cuerpos de agna superficiales. San José: La Gaceta 178.

10.2. Sermefio, J. (2010). Metodolygia estandarizada de muestreo multibdbitat de macroinvertebrados acudticos
mediante el uso de la red "D" en rios de E/ Satvador. San Salvador: Editorial Universitaria.

11. Anexos: No aplica.
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13. Control de Cambios
13.1. Adjunto en el FMT-AMSA-01-010 Control de cambios
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1. Objetivo
Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo la filtracion de muestras de aguas naturales,
potables y residuales.

2. Alcance
liste método es aplicable para la filtracién de aguas naturales, potables y residuales.

3. Método de anilisis: No aplica

4. Responsabilidad y autoridad
4.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
4.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la filtracién de muestras acuosas

5. Definiciones y Abreviaturas
5.1. pm: micrémetros

6. Documentos Relacionados
6.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
6.2. POE-AMSA-03-003 Determinacion de color verdadero y color aparentc en muestras
acuosas
6.3. POE-AMSA-03-008 Determinacion de ortofosfatos en muestras acuosas
6.4. POE-AMSA-03-009 Determinacion de nitrogeno de nitrato en muestras acuosas
6.5. POE-AMSA-03-010 Determinacidn de nitrdgeno de nitritos
6.6. POE-AMSA-03-011 Determinacion de nitrdgeno de amonio
6.7. POE-AMSA-03-015 Determinacion de Cianuro
6.8. POE-AMSA-03-016 Determinacion de Cromo hexavalente

7. Material y Equipo
7.1. Reactivos: No aplica

7.2. Patrones de referencia: No aplica

7.3. Materiales
7.3.1. Embudo de porcelana de 90 mm de didmetro
7.3.2. Erenmeyer con una capacidad de volumen suficiente (250 ml, 500 ml o 1 L)
7.3.3. Filtros de fibra de vidrio de 47 mm o 90 mm de diametro.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Sélidos de la Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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7.3.4. Filtros de nitrocelulosa de poro 0.45 pm y 45 mm de diametro,

7.3.5. Kitasato con una capacidad de volumen suficiente (250 ml, 500 ml o 1 1)
7.3.6. Pinzas de punta plana sin dientes

7.3.7. Pisetas con agua suprapura.

7.3.8. Probetas de 100 y 250 ml de capacidad.

7.3.9. Recipientes plasticos para descarte del agua.

7.3.10. Sistema de filtracion para filtros de 45 mm de didmetro

7.4. Equipos
7.4.1. Bomba de vacio

7.5. Equipo de proteccién personal

7.5.1. Bata
7.5.2. Guantes de nitnilo.
7.5.3. Lentes de proteccion.

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

9. Procedimiento

9.1. Filtrado de muestras con poco material suspendido.

9.1.1. Armar el sistema de filtracion utilizando la bomba de vacio, kitasato, vaso y embudo
filtracion de 45 mm de didmetro.

9.1.2. Utilizando las pinzas, colocar el filtro de nitrocelulosa de 0.45 pm con pinzas en el
sistema de filtracién.

9.1.3. Medir el volumen requerido en una probeta.

9.1.4. Encender la bomba de vacio hasta que se haya filtrado toda la muestra y apagar la bomba
de vacio.

9.L5. Trasvasar a un Erlenmeyer limpio y etiquetar con el nimero de identificacion de la
muestra; o bien, puede utilizarse el kitasato que se utilizo para la filtracion, siempre y
cuando se etiquete con el nimero de identificacion de la muestra.,

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA™
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9.2.1. Utilizar un filtro de fibra de vidrio para utilizarlo como prefiltro.

9.2.2. Armar el sistema de filtracion utilizando la bomba de vacio, kitasato, embudo de
porcelana de 90 mm de diametro o el embudo de filtracién de 45 mm de didmetro (de
acuerdo al filtro que se utilizara para ¢l prefiltrado), y el vaso de filtracién (si aplica).

9.2.3. Unlizando las pinzas, colocar el filtro de fibra de vidrio en el sistema de filtracion.

9.2.4. Medir el volumen requerido en una probeta.

9.2.5. Encender la bomba de vacio hasta que se haya filtrado toda la muestra y apagar la
bomba de vacio.

9.2.6. Trasvasar cl filtrado a un Erlenmeyer limpio y etiquetado con el nimero de
identificacion de la muestra.

9.2.7. Lavar el kitasato con agua suprapura, ya que servira para el segundo filtrado.

9.2.8. Armar ¢l segundo sistema de filtracion utilizando la bomba de vacio, kitasato, vaso y
embudo filtracién de 45 mm de didmetro.

9.2.9. Utilizando las pinzas, colocar el filtro de nitrocelulosa de 0.45 um con pinzas en ¢l
sistema de filtracién.

9.2.10. Agregar la cantidad de volumen requerido del primer filtrado o prefiltrado.

9.2.11. Encender la bomba de vacio hasta que se haya filtrado toda la muestra y apagar la
bomba de vacio.

9.2.12, Trasvasar a un Frlenmeyer limpio y etiquetar con el niimero de identificacion de la
muestra; o bien, puede utilizarse el kitasato que se utilizo para la filtracion, siempre y
cuando se etiquete con el namero de identificacion de la muestra.

9.3. Filtrado de muestras para la determinacion de clorofila y feofitina.

9.3.1. Utilizar un filtro de fibra de vidrio de 45 mm de diametro.

9.3.2. Armar el sistema de filtracién utilizando la bomba de vacio, kitasato, ¢l embudo de
filtracion de 45 mm de diametro y el vaso de filtracién.

9.3.3. Utihizando las pinzas, colocar el filtro de fibra de vidrio en el sistema de filtracién.

9.3.4. Medir el volumen requerido en una probeta.

9.3.5. Encender la bomba de vacio hasta que se haya filtrado toda la muestra y apagar la
bomba de vacio.

9.3.6. Descartar el filtrado.

9.3.7. Tomar cuidadosamente el filtro de fibra de vidrio con las pinzas y doblarlo por la mitad,
sin tocarlo en la parte interna y colocarlo en un trozo de papel de aluminio, lo
suficientemente grande para envolverlo.

9.3.8. Guardar en el freezer hasta su analisis.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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10. Criterios o Requisitos para la aprobacién o rechazo: No aplica
11. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta: No aplica.

12. Referencias y/o Bibliografia:

12.1. American Public Health Association (APHA), American Water Works Association
(AWWS), & Water Environment Federation (WEF). (2017). Standard Methods for the
Examination of Water and W astewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health
Association.
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14. Control de Cambios
14.1. Adjunto en el FMT-AMSA-01-010 Control de cambios
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L. Objetivo
Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el andlisis de color verdadero y aparente
mediante el método espectrofotométrico en aguas naturales, potables y residuales.

2. Alcance
Este método es aplicable para la determinacién de color verdadero y aparente en aguas naturales,
potables y residuales.

3. Método de analisis
3.1. Método Espectrofotométrico a una longitud de onda. Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater 21220 C.

4. Principio
El color en aguas es el resultado de la formacién y la presencia de materia organica natural,
particulas acudticas. El material hiimico esti compuesto por acido himico y fulvico, que confiere
un color amarillo-caf¢ al agua. El color es determinado por el método espectrofotométrico entre
450 y 465 nm mediante el principio del método de Platino/Cobalto. El resultado es reportado en
umidades Pt/Co.

5. Responsabilidad y autoridad
5.1 Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
5.2. Personal en metales: Aplicar este procedimicnto para la determinacién de color verdadero y
color aparente en muestras acuosas.

6. Definiciones y Abreviaturas
6.1. Pt/Co: Unidades Platino/Cobalto.
6.2. nm: nandmetros.

7. Documentos Relacionados
7.1. POE-AMSA-02-008 Iavado de cristaleria.
7.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Andlisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA.
7.3. POE-AMSA-03-002 Filtracién de muestras.
8. Material y Equipo
8.1. Reactivos: No aplica.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Sélidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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8.2. Patrones de referencia: No aplica.

8.3. Materiales

8.3.1. Celdas de vidrio o cuarzo de acuerdo a las necesidades del equipo.
8.3.2. Papel absorbente.

8.3.3. Papel limpialentes.
8.3.4. Pisetas con agua suprapura.
8.3.5. Recipientes plasticos para descarte del agua.

8.4. Equipos
8.4.1. Fotometro o Espectrofotometro.

8.5. Equipo de proteccién personal
8.5.1. Bata.

8.5.2. Guantes de nitrilo.
8.5.3. Lentes de proteccion.

9. Condiciones ambientales requeridas.

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

10. Procedimiento

10.1. Preparaciones preliminares

10.1.1. Filtrads de muestras para la determinacion del color verdadero.

~— 10.1.1.1. Seguir las instrucciones del procedimiento POE-AMSA-03-002 Filtracién de
muestras.

10.1.2. Preparaciin de celdas de medicion
10.1.2.1. Lavar 3 veces con agua suprapura.
10.1.2.2. Dejar secar sobre papel absorbente.
10.1.2.3. Previo a su uso, secar las paredes externas con un papel limpia vidrios.

10.2. Verificacion preliminar

10.2.1. Se debe de ajustar el fotémetro en cero antes de realizar la medicion.
10.2.2. Ingresar en men principal y en configuracion.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Divisién de Control, Calidad Ambienral v Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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10.2.3. Seleccionar ajuste de cero ¢ ingresar la cubeta a utilizar limpia, conteniendo agua
suprapura
10.2.4. Seleccionar medir y esperar el mensaje que indique el ajuste de cero.

10.3. Procedimiento para la determin

10.3.1. Llenar una celda limpia hasta la marca, con la muestra homogenizada y sin filtrar, e
introducirla en el lector.

10.3.2. De acuerdo al equipo utilizado, seleccionar el codigo del método para la medicion de
colot y anotar el resultado en unidades Pt/Co.

10.3.3. Si se tienen otras muestras, descartar la muestra evaluada y lavar la cubeta tres veces
con agua suprapura, sccar la cubeta y repetir el procedimiento anterior

10.4. Procedimiento para la determinacion del color aparente con alta carga contaminante.

10.4.1. Se trabaja mediante diluciones.
10.4.2. Realizar una dilucion 1:10:
10.4.2.1. Homogenizar la muestra.
10.4.2.2. En un recipiente limpio agregue 1 mililitto de la muestra y 9 ml de agua
suprapura. Agite para homogenizar
10.4.3. De acuerdo al equipo utilizado, seleccionar el codigo del método para la medicion de
color
10.4.4. Anotar el resultado en unidades Pt/Co y multiplicarlo por el factor de dilucion.
10.4.5. Nota: Si al utilizar la dilucién 1:10, se obtiene una lectura mayor al limite superior que
pucde reportar el equipo, puede realizar otras diluciones, de mancra que se pueda obtener
un resultado numérico.

10.5. Procedimiento para la determinacién del color verdadero.

10.5.1. Llenar una celda limpia hasta la marca, con la muestra filtrada e introducirla en el lector.

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

10.5.3. Si se tienen otras muestras, descartar la muestra evaluada y lavar la cubeta tres veces
con agua desmineralizada.

10.5.4. Nota: Se deben de utilizar diferentes kitasatos para filtrar las demas muestras.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y S6lidos de la Division de Control, Calidad Ambiental v Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento ¢s considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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11. Criterios o Requisitos para la aprobacién o rechazo:

Para la aprobacion de los resultados se necesita la correcta calibracion mensual del equipo v la
realizacion del ajuste de cero para la cubeta de 50 mm.

12. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
12.1. Si la muestra se lee de forma directa, unicamente se anota el resultado del fotémetro en
unidades Pt/Co.
12.2. Si se realiz6 factor de dilucién se anota el resultado del fotéme tro y se multiplica por el factor
de dilucion. Se expresa en unidades Pt/Co.
12.3. Los resultados obtenidos deben reportarse en el formato FMT-AMSA-02-003. Orden de
Analisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA, que corresponda a la muestra analizada.

13. Referencias y/o Bibliografia:

13.1. American Public Health Association (APHA), American Water Works Association
(AWWS), & Water Environment Federation (WER). (2017). Standard Methods for the
Examination of Waler and Wastewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health
Association.

13.2. Merck. (1999). Mannal Spectroguant® NOV A 60.
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15. Control de Cambios
15.1. Adjunto en el FMT-AMSA-01-010 Control de cambios
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1. Objetivo

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

2. Alcance
Este mctodo es aplicable para la determinacién de turbidez en aguas naturales, potables y
residuales.

3. Método de analisis
3.1. Método de medicion de turbidez a una longitud de onda de 550 nm. Standard Methods for
the Examination of Water and Wastewater 2130 C

4. Principio
La claridad del agua es importante para elaboracién y manufactura de productos destinados para
¢l uso y consumo humano como procesos alimenticios y produccién de agua potable. Otro ambito
muy importante es su uso en el tratamiento de aguas ya que sirve para la evaluacion de procesos
sedimentacion y filtracion. Por precisién, sensibilidad y aplicabilidad se realiza mediante el método
de medicion de turbidez a una longitud de onda de 550 nm y se expresa mediante las unidades
(NTU) nephelometric turbidity units, por sus siglas en ingles.

5. Responsabilidad y autoridad
5.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
5.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la determinacién de turbidez en

muestras acuosas

6. Definiciones y Abreviaturas
6.1. NTU: Unidades Nefelometicas de Turbidez, por sus siglas en inglés Nephelometric Turbidity
Units.

7. Documentos Relacionados

7.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria

7.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Analisis de Laboratorio: FI SICOQUIMICA
8. Material y Equipo

8.1. Reactivos: No aplica

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA™
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8.2. Patrones de referencia: No aplica

8.3. Materiales
8.3.1. Celdas de vidrio o cuarzo de acuerdo a las necesidades del equipo
8.3.2. Papel absorbente
8.3.3. Papel limpia lentes
8.3.4. Pisetas con agua suprapura.
8.3.5. Recipientes plasticos para descarte del agua.

8.4. Equipos

8.4.1. Fotémetro

8.5. Equipo de proteccion personal

8.5.1. Bata
8.5.2. Guantes de nitrilo.
8.5.3. Lentes de proteccién.

9. Condiciones ambientales requeridas.

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

10. Procedimiento

10.1. Preparaciones preliminares

10.1.1. Preparaciin de celdas de medicion
10.1.1.1. Lavar 3 veces con agua suprapura.
10.1.1.2. Dejar secar sobre papel absorbente.
10.1.1.3. Previo a su uso, secar las paredes externas con un papel limpia vidrios.

10.2. Verificacién preliminar

10.2.1. Se debe de ajustar el fotbmetro en cero antes de realizar la medicion.

10.2.2. Ingresar en ment principal y en configuracién.

10.2.3. Seleccionar ajuste de cero e ingresar la cubeta a utilizar limpia, conteniendo agua
suprapura

10.2.4. Seleccionar medir y esperar el mensaje que indique el ajuste de cero.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de Ia Division de Control, Calidad Ambiental v Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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10.3. Procedimiento para la determinacion de Turbi ¢z con baja car

10.3.1. Encender el fotémetro.
10.3.2. Realizar ajuste de cero con cubera que corresponda
10.3.3. Homogenizar la muestra.

10.3.4. Llenar una celda limpia hasta la marca, con la muestra homogenizada y sin filtrar, e
ntroducirla en el lector.

10.3.5. Agregar 10 ml de muestra a la cubeta de 50 mm.

10.3.6. De acuerdo al equipo utilizado, seleccionar el codigo del método para la medicion de
turbidez

10.3.7. Leer la muestra y anotar el resultado en N'T'U.

10.4. Procedimiento para la determinacion del color aparente con alta carga contaminante.

10.4.1. Se trabaja mediante diluciones.
10.4.2. Realizar una dilucién 1:10:
10.4.2.1. Homogenizar la muestra.
10.4.2.2. En un recipiente limpio agregue 1 mililitro de la muestra y 9 ml de agua
suprapura. Agite para homogenizar
10.4.3. De acuerdo al equipo utilizado, seleccionar el codigo del método para la medicion de
turbidez
10.4.4. Leer la muestra y anotar el resultado en NTU.
10.4.5. Nota: Si al utilizar la dilucién 1:10, se obtiene una lectura mayor al limite superior que

pucde reportar el equipo, puede realizar otras diluciones, de manera que se pueda obtener
un resultado numérico.

11. Criterios o Requisitos para la aprobacién o rechazo:

11.1. Para la aprobacién de los resultados se necesita la correcta calibracién mensual del equipo y
la realizacion del ajuste de cero.

12. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
12.1. Si la muestra se lee de forma directa, Gnicamente se anota el resultado del fotometro en N'T'U.,
12.2. St se realiz6 factor de dilucion se anota el resultado del fotémetro y se multiplica por el factor
de dilucion. Se expresa en unidades UNT.
12.3. Los resultados obtenidos deben reportarse en el formato FMT-AMSA-02-003. Orden de
Anilisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA, que cortesponda a la muestra analizada.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”™
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1. Objetivo
Describir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el andlisis de solidos suspendidos totales por
¢l método gravimétrico y secado a una temperatura de 103-105 °C en un cuerpo de agua natural,
potable y residual

2. Alcance
Este método es aplicable para la determinacion de sélidos suspendidos totales en aguas naturales,
potables y residuales

3. Método de anilisis
3.1. Método gravimétrico para la Determinacién de sélidos suspendidos totales secados a una
temperatura de 103-105 °C. Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater
2540 D

4. Principio
Las muestras homogenizadas son filtradas mediante filtros de fibra de vidrio, sus residuos son
retenidos y deshidratados de 103 a 105 C y por medio de un diferencial de peso se podra calcular
la cantidad de solidos suspendidos totales fueron retenidos en el filtro por el proceso de filtracion
de la muestra.

5. Responsabilidad y autoridad
5.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
5.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la determinacion de sélidos suspendidos
totales en muestras acuosas

6. Definiciones y Abreviaturas
6.1. mg/L: miligramos por Litro, equivalente a ppm.

7. Documentos Relacionados

7.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria

7.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Anilisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA
8. Material y Equipo

8.1. Reactivos: No aplica

8.2. Patrones de referencia: No aplica

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguasy Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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8.3. Materiales
8.3.1. Embudo de porcelana de 90 mm de diametro
8.3.2. Filtros de fibra de vidrio de 47 mm 0 90 mm de didmetro.
8.3.3. Kitasato de 500 ml
8.3.4. Pinzas de punta plana
8.3.5. Pisetas con agua suprapura.
8.3.6. Probetas graduadas de 250 ml de capacidad.
8.3.7. Recipientes plasticos para descarte del agua.
8.3.8. Recipientes plasticos para lavado de cristaleria.
8.3.9. Vidrio de reloj

8.4. Equipos
8.4.1. Bomba de vacio
8.4.2. Desecador conteniendo un agente desecante, preferiblemente con indicador de color
para humedad.
8.4.3. Horno que pueda operar a temperaturas de 103-105 °C.

8.5. Equipo de proteccién personal
8.5.1. Bata
8.5.2. Guantes de nitrilo.
8.5.3. Lentes de proteccion.

9. Condiciones ambientales requeridas: No aplica
10. Procedimiento

10.1. Preparaciones preliminares

10.1.1. Los filtros a utilizar deben de estar por lo menos 24 horas dentro de la desecadora,

10.2. Verificacion preliminar

10.2.1. Verificacion de la calibracion y correcto funcionamiento de la balanza analitica,
10.2.2. Control de humedad adecuado de la desecadora para el correcto pesaje de los filtros.
10.2.3. Precalentar el horno a 103 - 105 °C

Fste documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Sélidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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10.3. Procedimiento para determinacion de solidos suspendidos totales secados a 103 a 105 °C.

10.3.1. Encender la balanza y esperar a que estabilice.

10.3.2. Retirar de la desecadora los filtros con una pinza y colocarlos en un vidrio de reloj
etiquetado con el nimero de identificacién de la muestra,
10.3.3. Tarar la balanza y colocar el filtro. Esperar a que estabilice.
10.3.4. Anotar el resultado como peso inicial del filtro.
10.3.5. Armar el sistema de filtracién (bomba de vacio, kitazato y embudo).
10.3.6. Colocar el filtro en el sistema.
10.3.7. Medir y anotar el volumen requerido en una probeta.
10.3.7.1. Si son aguas naturales o de otra procedencia con baja carga contaminante se
recomienda utilizar 200 ml. Si son aguas con alta carga contaminante se recomienda
utilizar 100 ml o hasta 50 ml segin sea el caso.
10.3.8. Encender el sistema de vacio y filtrar la muestra.
10.3.9. Con el horno precalentado a 103 - 105 °C introducir los filtros durante 1 hora.
10.3.10. Retirar los filtros e introducirlos a la desecadora, de manera que se enfrien y lleguen a
temperatura ambiente, sin ganar peso por la humedad ambiental.
10.3.11. Pesar el filtro a temperatura ambiente y anotar el resultado
10.3.12. Repetir el proceso de los incisos 10.3.12 y 13.3.13, hasta obtener una variacion de peso
menor a 0.5 mg (<0.5 mg).
10.3.13. Con dos resultados de una variacion <0.5 mg, calcular el promedio y reportarlo como
peso final del filtro.

11. Criterios o Requisitos para la aprobacién o rechazo:
11.1. Para la aprobacién de los resultados se requiere la verificacién de la calibracién de la balanza
y el correcto funcionamiento del desecador.
11.2. Para el rechazo de los resultados se identifica la incorrecta toma de muestras, asi como el
almacenaje prolongado de las mismas (mayora 7 dias).

12. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
12.1. Para el caleulo de la concentracién de slidos suspendidos totales se debe utilizar la siguiente
formula:
SST en mg/L = (Pf—Pi) * 1000 / V
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

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental v Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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1. Objetivo
Descrbir las instrucciones a seguir para llevar a cabo el andlisis de solidos sedimentables por medio
de conos Imhoff en aguas naturales y residuales.

2. Alcance
Este método es aplicable para la determinacién de solidos sedimentables en aguas naturales y
residuales.

w

. Método de analisis
3.1. Determinacion de solidos sedimentables. Standard Methods for the Examination of Water
and Wastewater 2540 F.

4. Principio
Los solidos sedimentables de aguas superficiales y salinas, asi como aguas residuales domésticas y
de tipo especial pueden ser determinados y expresados en funcién del volumen (ml/L). El limite
de deteccion para este método es generalmente de 0.1 ml/L o dependiendo del cono Imhoff
utilizado.

[£1]

. Responsabilidad y autoridad
5.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
5.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la determinacion de solidos
sedimentables en muestras acuosas

6. Definiciones y Abreviaturas
6.1. Cono Imhoff: Es un recipiente graduado con paredes trasparentes de forma conica, con
capacidad para 1 litro.

7. Documentos Relacionados
7.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
7.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Anilisis de Laboratorio: FISI( IOQUiMIC.’\

oo

. Material y Equipo
8.1. Reactivos: No aplica

8.2. Patrones de referencia: No aplica

Este documento forma paste del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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8.3. Mateniales
8.3.1. Papel absorbente.
8.3.2. Pizetas con agua suprapura.
8.3.3. Recipientes plasticos para descarte del agua.
8.3.4. Varilla de agitacion o pipeta de vidrio

8.4. Equipos
8.4.1. Cono Inhoff graduado de 1 L de capacidad
8.4.2. Cronometro

8.4.3. Gradilla para cono imhoff.

8.5. Equipo de proteccion personal

8.5.1. Bata
8.5.2. Guantes de nitrilo.
8.5.3. Lentes de proteccion.

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

10. Procedimiento

10.1. Preparaciones preliminares: No aplica
10.2. Verificacién preliminar: No aplica

10.3. Procedimiento para determinacion de solidos suspendidos totales secados a 103 a 105 °C.

10.3.1. Verter en cono Imhoff 1000 ml de la muestra homogenizada.

10.3.2. Dejar sedimentar durante 45 minutos.

10.3.3. A los 45 minutos raspar las paredes del cono con una varilla de agitacion o con una
pipeta de vidrio para desprender las particulas adheridas.

10.3.4. Dejar sedimentar 15 minutos mis.

10.3.5. Leer el volumen del sedimento a escala a los 60 minutos de niciado el ensayo.

11. Criterios o Requisitos para la aprobacién o rechazo: No aplica

12. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta

Fste documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Sélidos de la Division de Control, Calidad Ambiental v Manejo de Lagos de AMSA,
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONT ROLADA”
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12.1. Los resultados se expresan en ml de solidos sedimentables sobre 1 litro de muestra a los 60
minutos.

13. Referencias y/o Bibliografia:

13.1. American Public Health Association (APHA), American Water Works Association
(AWWS), & Water Environment Federation (WE K). (2017). Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health
Association.

14. Disposicién del Documento

Disposicion del documento
Almacenamiento vigente Archivo muerto
ad
(=] -gxn "E o g o o 2 :g
Z| 3 g £ sg| = £ Sg | 38
© Z g 2.8 g g 2% | SE
] g€ C - S 8§ 22
2 2 g 7 z 25 | &%
i C:AC SNE
POE- Determmnacion de ; \Control Personal F \fentrs]
S : Ambiental (carpeta . . Ambiental (carpeta i Asistente
1 | AMSA- | Solidos sedimentables ; .y 3 anos técnico de & 2 afios .
.. | compartida)\SGC\ . compartida)\ SGC\ Téenico
03-006 €N muestras acuosas e monttoreo 7
Procedimientos Archivos muertos

15. Control de Cambios
15.1. Adjunto en el FMT-AMSA-01-010 Control de cambios

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Mangjo de Lagos de AMSA,
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”




LABORATORIO DE AGUAS Y SOLIDOS
Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos
Autoridad para el Manejo Sustentable de la cuenca y del lago de Amatitlin

M, _ﬁ;‘\;_‘ o
sy
e i

Digestion para determinacion simultanea de fosforo y

nitrogeno total - Método de Valderrama

No. del Documento: POE-AMSA-03-007 Version: 01 No. de paginas: Pagina 1 de 5

CONTROL DE DOCUMENTOS

Accion Cargo Nombre completo Firma Fecha
Blaborads soE: Profesional de Ferdiner Ulises
RS Divisién Gonzilez Ortiz
/ /
; _ Encarga da.de Elena Maria Reyes
Revisado por: | Laboratorio de Aguas ; <
4z Solares
y Sélidos
Jefe de Division de
Aneobado oo Control, Calidad Manuel Francisco Cano
P POT 1 Ambiental y Manejo Alfaro e~
de Lagos.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Sélidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”



: - - .'i 5 No. del Documento:
% Digestion para determinacién simultanea de fosforo Y | POE-AMSA-03-007
' 1 T , Version: 01
ﬁ nitrogeno total — Método de Valderrama No de pigine:
Péagina 2 de 5
1. Objetivo

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

2. Alcance
Este método es aplicable para la digestién de aguas naturales, potables y residuales.

W

. Método de andlisis
3.1. Digestién por la oxidacion de persulfato de potasio, Valderrama 1981.

=

. Principio
La digestion de Valderrama requiere de altas temperaturas y medio acido para asegurar una total
oxidacion; se realiza con la finalidad de oxidar conjuntamente las fracciones no reactivas de
nitrogeno y fosforo.

5. Responsabilidad y autoridad
5.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Sélidos: Velar por el cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
5.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la digestion de muestras acuosas que
desean someterse a un posterior andlisis de nitrégeno total y fosforo total.

(=

. Definiciones y Abreviaturas
6.1. K58:04: Persulfato de potasio
6.2. NaOH: Hidroxido de sodio

7. Documentos Relacionados
7.1. POE-AMSA-02-008 Lavado de cristaleria
7.2. FMT-AMSA-02-003 Orden de Anilisis de Laboratorio: FISICOQUIMICA
7.3. POE-AMSA-03-007 Determinacion de ortofosfatos en muestras acuosas
7.4. POE-AMSA-03-008 Determinaciéon de nitrogeno de nitrato en muestras acuosas

oo

. Material y Equipo

8.1. Reactivos:
8.1.1. Acido bérico
8.1.2. Agua suprapura
8.1.3. Hidréxido de sodio
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8.1.4. Persulfato de potasio (libre de nitcdgeno).

8.2. Patrones de referencia: No aplica

8.3. Materiales
8.3.1. Beaker de 250 y 500 ml de capacidad
8.3.2. Gradilla
8.3.3. Pipetas automaticas de 10 y 5 ml
8.3.4. Puntas de pipetas automaticas
8.3.5. Tubos de tapa rosca de 16 x 100 mm

8.4. Equipos

8.4.1. Termorreactor ajustable a temperatura y tiempo de reaccion

8.5. Equipo de proteccion personal
8.5.1. Bata

8.5.2. Guantes de nitrilo.
8.5.3. Lentes de proteccion.

9. Condiciones ambientales requeridas.
9.1. Una vez finalizada la reaccidn en el termorreactor los tubos deben de estar a temperatura
ambiente para ser analizados.
9.2. 51 la muestra esta refrigerada o en cadena de frio esta debe de alcanzar la temperatura
ambiente.

10. Procedimiento

10.1. Preparaciones preliminares

10.1.1. Preparacion del NaOH 1 M.

10.1.1.1. Para preparar 250 ml de reactivo Oxidante: Disolver 3.5 g de NaOH en 87.5 ml
de agua suprapura.

10.1.1.2. Para preparar 100 ml de reactivo Oxidante: Disolver 1.4 ml de NaOH en 35 ml
de agua suprapura.

10.1.2. Precalentar el Termorreactor.
10.1.2.1. Configurar el termorreactor para que precaliente a una temperatura de 120 °C.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Divisién de Control, Calidad Ambiental v Manejo de Lagps de AMSA;
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10.1.3. Preparacion de reactivo Oxidante (V alderrvama)

10.1.3.1. Para preparar 250 ml de reactivo Oxidante: Pesar 12.5 g de K.$:0yy 7.5 g de acido
borico y disolver en 87.5 ml de NaOH 1M, aforar hasta 250 ml con agua suprapura.

10.1.3.2. Para preparar 100 ml de reactivo Oxidante: Pesar 5 g de K»$:04 y 3 g de 4cido
borico y disolver en 35 ml de NaOH 1M, aforar hasta 100 ml con agua suprapura.

10.1.3.3. Se almacena en un frasco ambar (reactivo fotosensible) y a temperatura ambiente.
El reactivo es estable de 6 a 8 meses.

10.2. Vernificacion preliminar

10.2.1. Se debe de ajustar el espectrofotémetro en cero antes de realizar la medicién.

r alta carga contaminante.

10.3.1. Utilizar para cada andlisis dos tubos de vidrio de tapa rosca, en total 4 tubos por
muestra; es decir, 2 para la determinacion de nitrogeno total y 2 para la determinacién de
fosforo total.

10.3.2. Agregar a cada tubo 10 ml de la muestra directa (sin filtrar), si se considera que la
muestra tiene baja carga contaminante; de lo contrario, si se considera que la muestra tiene
alta carga contaminante, realizar una dilucién 1:10 de la muestra (sin filtrar), y agregar a
cada tubo 10 ml de la muestra diluida

10.3.3. Agregar 2 ml de reactivo de Valderrama a cada tubo con muestra.

10.3.4. Tapar los tubos con tapa rosca de forma hermética.

10.3.5. En el termorreactor precalentado, configurar para someter los tubos a una temperatura
de 120 °C por un lapso de una hora. De forma alternativa se pueden sumergir durante 2
horas en agua hirviendo, o someter a la autoclave durante 60 minutos a 1 atmésfera de
presion.

10.3.6. Dejar enfriar hasta alcanzar la temperatura ambiente.

10.3.7. Seguir el procedimiento espectrofotométrico para determinacion de fésforo total y
nitrégeno totales de acuerdo a los procedimientos descritos para ortofosfato y nittdgeno
de nitrato respectivamente.

11. Criterios o Requisitos para la aprobacién o rechazo: No aplica
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12. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
12.1. No se emite un reporte de resultado, ya que se procedera con las instrucciones de
ortofosfatos para el andlisis de fosforo total o las instrucciones de nitrdgeno de nitrato para el
analisis de nitrégeno total.

13. Referencias y/o Bibliografia:
13.1. Arocena, R., & Conde, D. (1999). Métodos en Ecologia de aguas continentales. Con ejemplos
de Limnologia en Uruguay. Montevideo: Instituto de Biologia seccion Limnologia.
13.2. American Public Health Association (APHA), American Water Works Association (AWWS),
& Water Environment Federation (WEF). (2017). Standard Methods for the Examination of
Water and Wastewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health Association.
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15. Control de Cambios
15.1. Adjunto en el FMT-AMSA-01-010 Control de cambios
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1. 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.

2. Alcance
Muestras liquidas digeridas de para determinacion de arsénico

3. Método de analisis
3.1. Espectrofotometria de absorcion atémica en la modalidad de homo de grafito. Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater 3113B-As

4. Responsabilidad y autoridad
4.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por ¢l cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
4.2, Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencién de la concentracion de
arsénico total en digeridos. con destino a ser analizadas por presencia de metales en el drea de

absorcion atomica.

5. Definiciones y Abreviaturas
5.1. As: Arsénico.
5.2. HNO3: acido nitrico suprapuro.
5.3. Pd: Paladio.

6. Documentos Relacionados

6.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y almacenamiento de muestras
acuosas

6.2. POE-AMSA-02-008 Lavado de Cristalenia

6.3. POE-AMSA-03-001 Purificacion de Agua Suprapura.

6.4. POE-AMSA-04-001 Digestion Asistida por Microondas para Andlisis por Absorcion
Atdmica.

6.5. FMT-AMSA-04-003 Registro de analisis por Absorcion atomica en horno de grafito y vapor

Fl

frio
7. Material y Equipo

7.1. Reactivos:
7.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%b.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA™
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7.1.2. Argdn ultrapuro.
7.1.3. Dilucidén de acido nitrico al 0.2%.
7.1.4. Dilucién de Pd de 50.00 mg/L.

7.2. Patrones de referencia:
7.2.1. Diucion stock de As de 0.0600 mg/L.
7.2.2. Estandar de As trazable de 1000.00 mg/L.

7.3. Materiales
7.3.1. Balones aforados de 25.0 mL.
7.3.2. Pisetas con agua suprapura.
7.3.3. Viales de polipropileno desechables de 2.0 ml..
7.3.4. Viales vidrio de 10.0 ml..

7.4. Equipos
7.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con ¢l espectrofotometro.
7.4.2. Espectrofotometro de absorcion atémica, con modulo de homo de grafito y
automuestreador.

7.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 pL con tips desechables.

7.5. Equipo de proteccién personal
7.5.1. Bata

7.5.2. Guantes.
7.5.3. Lentes de proteccion.
7.5.4. Mascara antigas con filtro para vapores acidos y carbon activado.

8. Procedimiento

8.1, Verificacién preliminar
8.1.1. La preparacion de disoluciones que involucren el uso de 4cido nitrico concentrado debe

realizarse en la campana de extraccion, con uso completo del equipo de seguridad
personal.

8.1.2. Los analisis que involucren ¢l uso del espectrofotémetro de absorcion atémica deben
realizarse en observancia continua de las medidas de salud y seguridad ocupacional,
especialmente en el manejo del cilindro de gas argdn y con el uso del extractor de gases
durante el procedimiento.

8.1.3. Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidon preparado e identificado para tal
fin para posterior tratamiento especial.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Sélidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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8.1.4. Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse con el registro diario de
condiciones de operacion del equipo.

8.2. Procedimiento de preparacion del hardware espectrofotométrico:

8.2.1. Encender la computadora e ingresar al usuario “absorcion”, clave: 12345678.

8.2.2. Encender el modulo central y el mddulo del horno de grafito del espectrofotometro.

8.2.3. Abrir las llaves de gas argdn, registrar en la hoja de condiciones del equipo la presion
inicial en psi.

8.2.4. De no estar colocada, colocar la lampara de As en la posicion 2.

8.2.5. Alimentar ¢l carrusel del automuestreador con los viales identificados, cada uno con
aproximadamente 1.0 ml de la muestra digerida correspondiente. Colocar blancos
metodologicos al principio y al final de la corrida y controles cada 10 muestras.

8.3. Procedimiento de preparacion del software espectrofotométrico:

8.3.1. Abrir el software SpectrAA y elegir las opciones: “Hoja de Trabajo”="Nueva desde...”

8.3.2. Elegir una plantilla preprogramada con el método de andlisis de arsénico.

8.3.3. Revisar si la liampara se ha encendido al cargar la plantilla del método para arsénico. En
caso negativo, encenderla en: “Utilidades del Homo”="Encender lamparas”.

8.3.4. Renombrar con la fecha del dia y afadir al nombre la terminacion 01 o el ordinal
correspondiente.

8.3.5. En la pestafia “Etiquetas”, numerar y nombrar las muestras segin el orden que tienen
en ¢l carrusel del automuestreador.

8.4. Procedimiento de optimizacion de la senal de la lampara:

8.4.1. Calentar la limpara durante no menos de 10 minutos, o hasta que la sefial se estabilice
y no se aprecie disminucion de la misma durante 5 minutos.

8.4.2. Realizar una evaluacion de optimizacion de senal sin el cabezal del horno de grafito
instalado, graduando los tornillos de la parte posterior de la conexion de la lampara a
modo de obtener la maxima senial en el indicador del software.

8.4.3. Repetir la optimizacion de la sefal luego de instalar ¢l cabezal del horno de grafito,
graduando la altura y profundidad del bloque con los tomillos de ajuste manual.

8.4.4. Registrar el porcentaje de ganancia micial de la lampara en la hoja de condiciones del
equipo FMT-AMSA-04-003 Registro de analisis por Absorcion atomica en horno de
grafito y vapor frio

8.4.5. Ajustar la posicion del capilar del automuestreador.

toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA™
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8.5. Procedimiento de ajuste del capilar del automuestreador:

8.5.1. Colocar el automuestreador en la posicion de sujecion del chasis del médulo principal,
conectando el cable de datos y el tubo de argon al médulo del horno de grafito.

8.5.2. Llenar el deposito inferior con dilucion de acido nitrico al 0.2%.

8.5.3. Asegurandose que el tubo de desechos se encuentre conectado, ya sea en ¢l botén de
“Optmizar”, o en el de “Utilidades del Homo™, ubicar el boton de “Lavar”, y presionarlo
varias veces, a modo de llenar el estanque de lavado del capilar.

8.5.4. Ubicar ¢l botén “Video Horno”, ya sea en la ventana del botén “Optimizar”, o en la
pestaria de botones de control.

8.5.5. Ajustar la posicion de ingreso del capilar al tubo de grafito asistiéndose de “Utilidades
del Horno”=>"Alinear”, la imagen de video, los tornillos de ajuste y una lampara.

8.5.6. Cuando el capilar esté correctamente alineado, colocar la chimenea de evacuacién de
gases.

8.6. Procedimiento de acondicionamiento del tubo:
8.6.1. Colocar en la posicién 52 un vial de 10 ml con agua suprapura y en la posicién 53, un
vial de 10 mL con una dilucién de Pd de 50 mg/1..
8.6.2. Encender el chiller y la campana de extraccion.

8.6.3. Presionar “Utilidades del Horno”=>"Acondicionar tubo”, ajustando a 2 ciclos.

8.6.4. Verificar a través de la imagen de video que la muestra se evapore sin proyecciones.

8.6.5. Si exuste sefial analitica por suciedad en el tubo, repetir el procedimiento hasta obtener
una linea base plana.

8.7. Procedimiento analitico:

8.7.1. Colocar en la posicion 51 un vial con aproximadamente 1.0 mL de la dilucién stock de
As.

8.7.2. Presionar el boton “Empezar”.

8.7.3. Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y presionar “Ok”.

8.7.4. Comprobar que la calibracién arroje una curva de calibracién valida y los resultados
sean obtenidos sean numéricos. Si se recibe el resultado “UNCAL”, se debe repetir la
calibracion.

8.7.5. Registrar en el formato del diagrama de control los resultados de los viales de control,
asegurandose que cumplan con los limites establecidos.

8.7.6. Regustrar los resultados de los viales de blancos metodoldgicos en el formato de calculo
de limte de deteccion.

9. Criterios o Requisitos para la aprobaci6n o rechazo: No Aplica

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Sélidos de la Division de Control, Calidad Ambiental v Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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10. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
10.1. Los resultados obtenidos deben reportarse en concentracion (mg/L) en el formato FMT-
AMSA-02-004. Orden de Andlisis de Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que
corresponda a la muestra analizada.

11. Referencias y/o Bibliografia:

11.1. American Public Health Association (APHA), American Water Works Association
(AWWS), & Water Environment Federation (WEF). (2017). Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health
Association.

11.2. Atomic Absorption Spectrophotometer (A A-240FS) Operation Manual. Vanan Inc.

Australia, 2004.
11.3. Programmable Sample Dispenser (PSD-120) Operation Manual. Varian Inc. Australia, 2004.
11.4. Graphite Tube Atomizer — GTA-110/GTA-120 Operation Manual. Varian Inc. Australia
2004,

12. Disposicién del Documento
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13. Control de Cambios
13.1. Adjunto en el FMT-AMSA-01-010 Control de cambios
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1. Objetivo

El presente procedimiento tiene por objeto establecer los lineamientos operativos para el
desarrollo del andlisis de cadmio en muestras digeridas, a desarrollarse en el Laboratorio de Aguas
y Sélidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lago, de AMSA.

2. Alcance
Muestras liquidas digeridas de para determinacion de cadmio

3. Método de analisis
3.1. Espectrofotometria de absorcién atémica en la modalidad de horo de grafito. Standard

Methods for the Examination of Water and Wastewater 3113B-Cd

4. Responsabilidad y autoridad
4.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de los

procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
4.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencion de la concentracion de
P P P

cadmio total en digeridos. con destino a ser analizadas por presencia de metales en el area de

absorcidn atomica.

5. Definiciones y Abreviaturas
5.1. Cd: Cadmio.
5.2. HNOs: acido nitrico suprapuro.
5.3. NH H,PO.: Fosfato monobasico de amonio.

6. Documentos Relacionados
6.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y almacenamiento de muestras

ACUOSAs

6.2. POE-AMSA-02-008 lLavado de Cristaleria

6.3. POE-AMSA-03-001 Purificacién de Agua Suprapura.

6.4. POE-AMSA-04-001 Digestion Asistida por Microondas para Andlisis por Absorcion
Atomica.

6.5. FEMT-AMSA-04-003 Registro de anilisis por Absorcion atomica en horno de grafito y vapor

frio
7. Material y Equipo

7.1. Reactivos:
7.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
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7.1.2. Argdn ultrapuro.
7.1.3. Dilucién de acido nitrico al 0.2%.
7.1.4. Dilucion de NH.H,PO, de 5000.00 mg/L.

7.2. Patrones de referencia:
7.2.1. Dilucion stock de Cd de 0.0100 mg/1..
7.2.2. Estandar de Cd trazable de 1000.00 mg/1..

7.3. Materiales
7.3.1. Balones aforados de 25.0 mL.
7.3.2. Pisetas con agua suprapura.
7.3.3. Viales de polipropileno desechables de 2.0 mL.
7.3.4. Viales vidrio de 10.0 mL.

7.4. Equipos
7.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el espectrofotometro.

7.4.2. Espectrofotometro de absorcion atémica, con modulo de homo de grafito y
automuestreador.
7.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 pL con tips desechables.

7.5. Equipo de proteccion personal
7.5.1. Bata
7.5.2. Guantes.
7.5.3. Lentes de proteccion.
7.5.4. Mascara antigds con filtro para vapores acidos y carbon activado.

8. Procedimiento

8.1. Verificacion preliminar

8.1.1. La preparacion de disoluciones que involucren el uso de acido nitrico concentrado debe
realizarse en la campana de extraccion, con uso completo del equipo de seguridad
personal.

8.1.2. Los analisis que involucren el uso del espectrofotdometro de absorcion atémica 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.

8.1.3. Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidon preparado e identificado para tal
fin para posterior tratamiento especial.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Sclidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
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8.1.4. Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse con el registro diario de
condiciones de operacion del equipo.
8.2. Procedimiento de preparacion del hardware espectrofotométrico:

8.2.1. Encender la computadora e ingresar al usuario “absorcion”, clave: 12345678.

8.2.2. Encender el médulo central y el mddulo del horno de grafito del espectrofotémetro.

8.2.3. Abrir las llaves de gas argdn, registrar en la hoja de condiciones del equipo la presion
micial en psi.

8.2.4. De no estar colocada, colocar la limpara de Cd en la posicion 1.

8.2.5. Alimentar el carrusel del automuestreador con los viales identificados, cada uno con
aproximadamente 1.0 mlL de la muestra digerida correspondiente. Colocar blancos
metodoldgicos al principio y al final de la corrida y controles cada 10 muestras.

8.3. Procedimiento de preparacion del software espectrofotométrico:

8.3.1. Abrir el software SpectrAA y elegir las opciones: “Hoja de Trabajo”=""Nueva desde. ..”

8.3.2. Elegir una plantilla preprogramada con el método de anilisis de cadmio.

8.3.3. Revisar si la liampara se ha encendido al cargar la plantilla del método para cadmio. En
caso negativo, encenderla en: “Utilidades del Horno”=>"Encender lamparas”.

8.3.4. Renombrar con la fecha del dia y afadir al nombre la terminacién 01 o el ordinal
correspondiente.

8.3.5. En la pestana “Etiquetas”, numerar y nombrar las muestras segin el orden que tienen
en el carrusel del automuestreador.

8.4. Procedimiento de optimizacion de la sefial de la limpara:

8.4.1. Calentar la lampara durante no menos de 10 minutos, o hasta que la sefal se estabilice
y no se aprecie disminucion de la misma durante 5 minutos.

8.4.2. Realizar una evaluacion de optimizacion de sefial sin el cabezal del horno de grafito
instalado, graduando los tornillos de la parte posterior de la conexion de la lampara a
modo de obtener la maxima sefial en el indicador del software.

8.4.3. Repetir la optimizacion de la senal luego de instalar el cabezal del homo de grafito,
graduando la altura y profundidad del bloque con los tornillos de ajuste manual.

8.4.4. Registrar cl porcentaje de ganancia inicial de la lampara en la hoja de condiciones del
equipo FMT-AMSA-04-003. Registro de analisis por Absorcion atdémica en horno de
grafito y vapor frio

8.4.5. Ajustar la posicion del capilar del automuestreador.

8.5.1. Colocar el automuestreador en la posicion de sujecion del chasis del médulo principal,
conectando el cable de datos y el tubo de argdon al médulo del homo de grafito.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Divisién de Control, Calidad Ambiental v Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”™
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8.5.2. Llenar el deposito inferior con dilucion de acido nitrico al 0.2%.

8.5.3. Asegurandose que el tubo de desechos se encuentre conectado, ya sea en el boton de
“Optimizar”, o en el de “Utlidades del Homo”, ubicar el botén de “Lavar”, y presionarlo
varias veces, a modo de llenar el estanque de lavado del capilar.

8.5.4. Ubicar el boton “Video Horno”, ya sea en la ventana del boton “Optimizar”, o en la
pestana de botones de control.

8.5.5. Ajustar la posicion de ingreso del capilar al tubo de grafito asistiéndose de “Utilidades
del Horno”=’Alinear”, la imagen de video, los torillos de ajuste y una lampara.

8.5.6. Cuando el capilar esté correctamente alineado, colocar la chimenea de evacuacion de

gases.

8.6. Procedimiento de acondicionamiento del tubo:

8.6.1. Colocar en la posicion 52 un vial de 10 ml. con agua suprapura y en la posicion 53, un
vial de 10 ml. con una dilucion de NH4H:PO, de 5000 mg/1..

8.6.2. Encender el chiller y la campana de extraccion.

8.6.3. Presionar “Utilidades del Horno”=" Acondicionar tubo”, ajustando a 2 ciclos.

8.6.4. Venficar a través de la imagen de video que la muestra se evapore sin proyecciones.

8.6.5. Si existe senal analitica por suciedad en el tubo, repetir el procedimiento hasta obtener
una linea base plana.

8.7. Procedimiento analitico:

8.7.1. Colocar en la posicién 51 un vial con aproximadamente 1.0 mL de la dilucion stock de
Cd.

8.7.2. Presionar el boton “Empezar”.

8.7.3. Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y presionar “Ok”.

8.7.4. Comprobar que la calibracion arroje una curva de calibracion valida y los resultados
sean obtenidos sean numéricos. Si se recibe el resultado “UNCAL”, se debe repetir la
calibracion.

8.7.5. Regystrar en el formato del diagrama de control los resultados de los viales de control,
asegurandose que cumplan con los limites establecidos.

8.7.6. Registrar los resultados de los viales de blancos metodologicos en el formato de calculo
de limite de deteccion.

9. Criterios o Requisitos para la aprobacion o rechazo: No Aplica

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
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10. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
10.1. Los resultados obtenidos deben reportarse en concentracion (mg/L) en el formato FMT-
AMSA-02-004. Orden de Anilisis de Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que

corresponda a la muestra analizada.

11. Referencias y/o Bibliografia:

11.1. American Public Health Association (APHA), American Water Works Association
(AWWS), & Water Environment Federation (WEF). (2017). Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health
Association.

11.2. Atomic Absorption Spectrophotometer (AA-240FS) Operation Manual. Varian Inc.

Australia, 2004.
11.3. Programmable Sample Dispenser (PSD-120) Operation Manual. Varian Inc. Australia, 2004.
11.4. Graphite Tube Atomizer — GTA-110/GTA-120 Operation Manual. Varian Inc. Australia
2004.
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1. Objetivo

El presente procedimiento tiene por objeto establecer los lineamientos operativos para el
desarrollo del andlisis de cromo 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.

2. Alcance
Muestras liquidas digenidas de para determinacion de cromo

3. Método de analisis
3.1. Espectrofotometria de absorcion atémica en la modalidad de homo de grafito. Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater 3113B-Cr

4. Responsabilidad y autoridad
4.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
4.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencién de la concentracién de
cromo total en digeridos. con destino a ser analizadas por presencia de metales en el irea de

absorcion atomica.

5. Definiciones y Abreviaturas
5.1. Cr: Cromo.

5.2. HNO:: dcido nitrico suprapuro.

6. Documentos Relacionados

6.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y almacenamiento de muestras
acuosas

6.2. POE-AMSA-02-008 ILavado de Cristaleria

6.3. POE-AMSA-03-001 Purificacién de Agua Suprapura,

6.4. POE-AMSA-04-001 Digestion Asistida por Microondas para Andlisis por Absorcion
Atémica.

6.5. FMT-AMSA-04-003 Registro de andlisis por Absorcidn atémica en horno de grafito y vapor
frio

7. Material y Equipo
7.1. Reactivos:

7.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
7.1.2. Argon ultrapuro.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMBSA,
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7.1.3. Dilucién de acido nitrico al 0.2%.

7.2. Patrones de referencia:
7.2.1. Estandar de Cr trazable de 1000.00 mg/L..
7.2.2. Dilucion stock de Cr de 0.0100 mg/L.

7.3. Matenales
7.3.1. Balones aforados de 25.0 mL.
7.3.2. Pisetas con agua suprapura.
7.3.3. Viales de polipropileno desechables de 2.0 ml..
7.3.4. Viales vidrio de 10.0 mlL..

7.4. Equipos
7.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el espectrofotometro.
7.4.2. Espectrofotometro de absorcién atomica, con mddulo de homo de grafito y
automuestreador.

7.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 pL con tips desechables.

7.5. Equipo de proteccion personal
7.5.1. Bata

7.5.2. Guantes.
7.5.3. Lentes de proteccion.
7.5.4. Mascara antigas con filtro para vapores dcidos y carbon activado.

8. Procedimiento

8.1. Vernficacion preliminar

8.1.1. La preparacion de disoluciones que involucren el uso de acido nitrico concentrado debe
realizarse en la campana de extraccion, con uso completo del equipo de seguridad
personal.

8.1.2. Los analisis que involucren el uso del espectrofotémetro de absorcidon atdmica 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.

8.1.3. Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidén preparado e identificado para tal
fin para posterior tratamiento especial.

8.1.4. Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse con el registro diario de
condiciones de operacion del equipo.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
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8.2. Procedimiento de preparacion del hardware espectrofotométrico:

8.2.1. Encender la computadora e ingresar al usuario “absorcion”, clave: 12345678.

8.2.2. Encender el médulo central y el médulo del horno de grafito del espectrofotometro.

8.2.3. Abrir las llaves de gas argdn, registrar en la hoja de condiciones del equipo la presion
inicial en psi.

8.2.4. De no estar colocada, colocar la lampara de Cr en la posicion 4.

8.2.5. Alimentar el carrusel del automuestreador con los viales identificados, cada uno con
aproximadamente 1.0 ml de la muestra digerida correspondiente. Colocar blancos
metodologicos al principio y al final de la corrida y controles cada 10 muestras.

8.3. Procedimiento de preparacion del software espectrofotométrico:
8.3.1. Abrir el software SpectrAA y elegir las opciones: “Hoja de 1'rabajo”=>"Nueva desde. ..”

8.3.2. Elegir una plantilla preprogramada con el método de analisis de cromo.

8.3.3. Revisar si la limpara se ha encendido al cargar la plantilla del método para cromo. En
caso negativo, encenderla en: “Utilidades del Horno”=>"Encender lamparas™.

8.3.4. Renombrar con la fecha del dia y afiadir al nombre la terminacién 01 o el ordinal
correspondiente.

8.3.5. Fin la pestana “Etiquetas”, numerar y nombrar las muestras segin el orden que tienen
en el carrusel del automuestreador.

8.4. Procedimiento de optimizacién de la sedal de la lampara:

8.4.1. Calentar la lampara durante no menos de 10 minutos, o hasta que la sefial se estabilice
y no se aprecie disminucion de la misma durante 5 minutos.

8.4.2. Realizar una evaluacién de optimizacion de senal sin el cabezal del horno de grafito
instalado, graduando los tomillos de la parte posterior de la conexién de la limpara a
modo de obtener la maxima sefial en el indicador del software.

8.4.3. Repetir la optimizacion de la sefial luego de instalar el cabezal del homo de grafito,
graduando la altura y profundidad del bloque con los tornillos de ajuste manual.

8.4.4. Registrar el porcentaje de ganancia inicial de la limpara en la hoja de condiciones del
equipo FMT-AMSA-04-003. Registro de analisis por Absorcidén atdmica en homno de
grafito y vapor frio

8.4.5. Ajustar la posicion del capilar del automuestreador.

8.5. Procedimiento de ajuste del capilar del automuestreador:

8.5.1. Colocar el automuestreador en la posicion de sujecion del chasis del médulo principal,
conectando el cable de datos y el tubo de argdn al médulo del homo de grafito.
8.5.2. Llenar el depdsito inferior con dilucién de acido nitrico al 0.2%.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
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8.5.3. Asegurandose que el tubo de desechos se encuentre conectado, ya sea en el boton de
“Optimizar”, o en el de “Utilidades del Homo”, ubicar el boton de “Lavar”, y presionarlo
varias veces, a modo de llenar el estanque de lavado del capilar.

8.5.4. Ubicar el botdén “Video Horno”, ya sea en la ventana del botén “Optimizar”, o en la
pestafia de botones de control.

8.5.5. Ajustar la posicion de ingreso del capilar al tubo de grafito asistiéndose de “Utilidades
del Hormno”="Alinear”, la imagen de video, los tornillos de ajuste y una lampara.

8.5.6. Cuando el capilar esté correctamente alineado, colocar la chimenea de evacuacién de
gases.

8.6. Procedimiento de acondicionamiento del tubo:

8.6.1. Colocar en la posicion 52 un vial de 10 mL con agua suprapura.

8.6.2. Encender el chiller y la campana de extraccion.

8.6.3. Presionar “Unlidades del Homo”=>""Acondicionar tubo”, ajustando a 2 ciclos.

8.6.4. Verificar a través de la imagen de video que la muestra se evapore sin proyecciones.

8.6.5. 51 existe senal analitica por suciedad en el tubo, repetir el procedimiento hasta obtener
una linea base plana.

8.7. Procedimiento analitico:

8.7.1. Colocar en la posicion 51 un vial con aproximadamente 1.0 ml. de la dilucién stock de
Cr.

8.7.2. Presionar cl boton “Empezar”.

8.7.3. Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y presionar “Ok”,

8.7.4. Comprobar que la calibracién arroje una curva de calibracion vilida y los resultados
sean obtenidos sean numéricos. Si se recibe el resultado “UNCAL”, se debe repetir la
calibracion.

8.7.5. Registrar en el formato del diagrama de control los resultados de los viales de control,
asegurandose que cumplan con los limites establecidos.

8.7.6. Registrar los resultados de los viales de blancos metodoldgicos en el formato de calculo
de limite de deteccion.

9. Criterios o Requisitos para la aprobacion o rechazo: No Aplica

10. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
10.1. Los resultados obtenidos deben reportarse en concentracién (mg/L) en el formato FMT-
AMSA-02-004. Orden de Andlisis de Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que
corresponda a la muestra analizada.
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11. Referencias y/o Bibliografia:

11.1. American Public Health Association (APHA), American Water Works Association
(AWWS), & Water Enviconment Federation (WEF). (2017). Standard Methads for the
Examination of Water and Wastewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health
Association.

11.2. Atomic Absomption Spectrophotometer (AA-240FS) Operation Manual. Varan Inc.

Australia, 2004.
11.3. Programmable Sample Dispenser (PSD-120) Operation Manual. Varian Inc. Australia, 2004.
11.4. Graphite Tube Atomizer — GTA-110/GTA-120 Operation Manual. Varian Inc. Australia
2004.
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1. Objetivo
El presente procedimiento tiene por objeto establecer los lineamientos operativos para ¢l
desarrollo del anilisis de cobre en muestras digeridas, a desarrollarse en el Laboratorio de Aguas y
Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Mancjo de Lago, de AMSA.

2. Alcance
Muestras liquidas digeridas de para determinacién de cobre

3. Método de analisis
3.1. Espectrofotometria de absorcion atémica en la modalidad de llama. Standard Methods for the

Examination of Water and Wastewater 3111B-Cu

4. Responsabilidad y autoridad
4.1. Encargado de laboratorio de Aguas y Séhdos: Velar por el cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
4.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencion de la concentracidn de
cobre total en digeridos. con destino a ser analizadas por presencia de metales en el drea de

absorcion atémica.

5. Definiciones y Abreviaturas
5.1. Cu: Cobre.
5.2. HNOs;: acido nitrico suprapuro.

6. Documentos Relacionados

6.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y almacenamiento de muestras
acuosas

6.2. POE-AMSA-02-008 Lavado de Cristaleria

6.3. POE-AMSA-03-001 Purificacién de Agua Suprapura.

6.4. POE-AMSA-04-001 Digestion Asistida por Microondas para Andlisis por Absorcion
Atdémica.

6.5. FMT-AMSA-04-002 Registro de andlisis por Absorcion atémica en llama

7. Material y Equipo

7.1. Reactivos:
7.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
7.1.2. Acetileno grado industrial.
7.1.3. Compresor con depdsito de aire comprimido.
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7.2. Patrones de referencia:
7.2.1. Estandar de Cu trazable de 1000.00 mg/L.

7.2.2. Diluciones stock de Cu de 0.2000, 1.0000 y 2.0000 mg/1.

7.3. Materiales
7.3.1. Balones aforados de 25.0 mL y 50.0 mL.

7.3.2. Beakers de vidrio de 100.0 mL y 250.0 ml..
7.3.3. Pisctas con agua suprapura.

7.4. Equipos
7.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el espectrofotometro.

7.4.2. Espectrofotometro de absorcién atémica, con médulo de homo de grafito y
automuestreador.
7.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 pL con tips desechables.

7.5. Equipo de proteccion personal
7.5.1. Bata

7.5.2. Guantes.
7.5.3. Lentes de proteccion.
7.5.4. Mascara antigs con filtro para vapores dcidos y carbén activado.

8. Procedimiento

8.1. Verificacion preliminar

8.1.1. La preparacion de disoluciones que involucren el uso de dcido nitrico concentrado debe
realizarse en la campana de extraccion, con uso completo del equipo de seguridad
personal.

8.1.2. Los analisis que mnvolucren el uso del espectrofotometro de absorcién atémica deben
realizarse en observancia continua de las medidas de salud y seguridad ocupacional,
especialmente en el manejo del cilindro de gas argdn y con el uso del extractor de gases
durante el procedimiento.

8.1.3. Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidén preparado e identificado para tal
fin para posterior tratamiento especial.

8.1.4. Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse con el registro diario de
condiciones de operacion del equipo.

8.2. espectrofotométrico:

Procedimiento de preparacién del hardw
8.2.1. Encender la computadora e ingresar al usuatio “absorcion”, clave: 12345678.
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8.2.2. Encender el médulo central.

8.2.3. Abrir las llaves de gas acetileno y de aire comprimido del compresor, registrar en el
formato la presion inicial en psi del acetileno.

8.2.4. De no estar colocada, colocar la limpara de Cu en la posicion 1.

8.2.5. Instalar el m6dulo de atomizacion, el quemador y el tubo de drenaje de desechos.

8.3. Procedimiento de preparacion del software espectrofotométsi 0!

8.3.1. Abrir el software SpectrAA y elegir las opciones: “Hoja de Trabajo”="Nueva desde. ..”

8.3.2. Elegir una plantilla preprogramada con el método de andlisis de cobre.

8.3.3. Revisar si la lampara se ha encendido al cargar la plantilla del método para cobre. En
caso negativo, encenderla en: “Utilidades del Horno”="Encender lamparas”.

8.3.4. Renombrar con la fecha del dia y afadir al nombre la terminacion 01 o el ordinal
correspondiente.

8.3.5. En la pestaiia “Ftiquetas”, numerar y nombrar las muestras seglin el orden que tendran
durante el analisis. Declarar factores de dilucién cuando aplique.

8.4. Procedimiento de optimizacion de la senal de la lampara:

8.4.1. Calentar la limpara durante no menos de 10 minutos, o hasta que la sefial se estabilice
y no se aprecie disminucion de la misma durante 5 minutos.

8.4.2. Alinear la posicion del quemador utilizando una tarjeta de alineacién y los tornillos de
ajuste manual de altura y profundidad del bloque.

8.4.3. Colocar ¢l escudo de proteccién de llama y la chimenea de evacuacion de gases en el
chasis del médulo central.

8.4.4. Sumergir el tubo de succién en agua suprapura contenida en un beaker de 250.0 mlL.

8.4.5. Presionar el botén de ignicion y realizar una optimizacion de la sefial.

8.4.6. Registrar el porcentaje de ganancia inicial de la limpara en el formulario FMT-AMSA-
04-002. Registro de analisis por Absorcion atdmica en llama

8.5. Procedimiento analitico:

8.5.1. Presionar el botén “Empezar”.

8.5.2. Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y presionar “OKk”.

8.5.3. Alimentar el tubo de succién con las diluciones correspondientes a 0.2000, 1.0000 y
2.0000 mg/1. de Cu, correspondientes a los estandares 1, 2y 3.

8.5.4. Comprobar que la calibracion arroje una curva de calibracion valida y los resultados
sean obtenidos sean numéricos. Si se recibe el resultado “UNCAL”, se debe repetir la
calibracion.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
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8.5.5. Continuar la alimentacion del tubo de succién con las muestras correspondientes que
el programa vaya solicitando. Colocar blancos metodologicos al principio y al final de la
cornda y controles de 1.000 mg/1. cada 10 muestras.

8.5.6. Registrar en el formato del diagrama de control los resultados de los viales de control,
asegurandose que cumplan con los limites establecidos.

8.5.7. Registrar los resultados de los blancos en el formato de cileulo de Hmite de deteccion.

9. Criterios o Requisitos para la aprobacién o rechazo: No Aplica

10. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
10.1. Los resultados obtenidos deben reportarse en concentracién (mg/L) en el formato FMT-
AMSA-02-004. Orden de Anilisis de Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que
corresponda a la muestra analizada.

11. Referencias y/o Bibliografia:

11.1. American Public Health Association (APHA), American Water Works Association
(AWWS), & Water Environment [iederation (WEF). (2017). Standard Methods for the
Examination of Water and W astewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health
Association.

11.2. Atomic Absorption Spectrophotometer (AA-240FS) Operation Manual. Varian Inc.

Australia, 2004.
11.3. Programmable Sample Dispenser (PSI>-120) Operation Manual. Varian Inc. Australia, 2004.

11.4. Graphite Tube Atomizer — GTA-110/GTA-120 Operation Manual. Varian Inc. Australia
2004.
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13. Control de Cambios
13.1. Adjunto en el FMT-AMSA-01-010 Control de cambios
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1. Objetivo
El presente procedimiento tiene por objeto establecer los lineamientos operativos para el
desarrollo del analisis de hierro en muestras digeridas, a desarrollarse en el Laboratorio de Aguas
y Solidos de la Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lago, de AMSA.

2. Alcance
Muestras liquidas digeridas de para determinacion de hierto

3. Método de anilisis
3.1. Espectrofotometria de absorci6n atémica en la modalidad de llama. Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater 3111B-Fe

4. Responsabilidad y autoridad
4.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
4.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencién de la concentracién de
hierro total en digeridos. con destino a ser analizadas por presencia de metales en el 4rea de
absorcion atémica.

5. Definiciones y Abreviaturas
5.1. Fe: Hierro.
5.2. HNO:: icido nitrico suprapuro.

6. Documentos Relacionados

6.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y almacenamiento de muestras
acuosas

6.2. POE-AMSA-02-008 Lavado de Cristaleria

6.3. POE-AMSA-03-001 Purificacién de Agua Suprapura.

6.4. POE-AMSA-04-001 Digestién  Asistida por Microondas para Andlisis por Absorcién
Atomica.

6.5. FMT-AMSA-04-002 Registro de andlisis por Absorcion atomica en llama

7. Material y Equipo

7.1. Reactivos:
7.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
7.1.2. Acetileno grado industrial.
7.1.3. Compresor con depésito de aire comprimido.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de Ia Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considetada una “COPIA NO CONTROLADA”
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7.2. Patrones de referencia:
7.2.1. Estandar de Fe trazable de 1000.00 mg/L.
7.2.2. Diluciones stock de Fe de 1.2500, 2.5000 y 5.0000 mg/1..

7.3. Mateniales
7.3.1. Balones aforados de 25.0 ml, y 50.0 ml..
7.3.2. Beakers de vidrio de 100.0 ml. y 250.0 ml..
7.3.3. Pisetas con agua suprapura.

7.4. Equipos
7.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el espectrofotometro,
74.2. Espectrofotémetro de  absorcion atémica, con médulo de horo de grafito y
automuestreador.

7.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 HL con tips desechables.

7.5. Equipo de proteccion personal
7.5.1. Bata
7.5.2. Guantes.
7.5.3. Lentes de proteccidn.
7.5.4. Miéscara antigas con filtro para vapores acidos y carbén activado.

8. Procedimiento

8.1. Verificacién preliminar

8.1.1 La preparacion de disoluciones que involucren el uso de 4cido nitrico concentrado debe
realizarse en la campana de extraccién, con uso completo del equipo de seguridad
personal.

8.1.2. Los analisis que involucren el uso del espectrofotometro de absorcién atémica 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.

8.1.3. Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidon preparado e identificado para tal
fin para posterior tratamiento especial.

8.1.4. Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse con el registro diario de
condiciones de operacion del equipo.

8.2. Procedimiento de preparacion del hardware espectrofotométrico:

8.2.1. Encender la computadora e ingresar al usuario “absorcion”, clave: 12345678,

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental ¥ Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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8.2.2. Encender el médulo central.

8.2.3. Abrir las llaves de gas acetileno y de aire comprimido del compresor, registrar en el
formato la presion inicial en psi del acetileno.

8.2.4. De no estar colocada, colocar la limpara de Fe en la posicién 4.

8.2.5. Instalar el médulo de atomizacion, el quemador y el tubo de drenaje de desechos.

fotométrico:

8.3.1. Abrir el software SpectrAA y elegir las opciones: “Hoja de Trabajo”=>”Nueva desde. ..”

8.3.2. Elegir una plantilla preprogramada con el método de analisis de hierro.

8.3.3. Revisar si la lampara se ha encendido al cargar la plantilla del método para hierro. En

8.3. Procedimiento de preparacion del software espec

caso negativo, encenderla en: “Utilidades del Horno”="Encender lamparas™.

8.3.4. Renombrar con la fecha del dia y afadir al nombre la terminacién 01 o el ordinal
correspondiente.

8.3.5. En la pestafia “Etiquetas”, numerar y nombrar las muestras segun el orden que tendran
durantc el analisis. Declarar factores de dilucién cuando aplique.

8.4. Procedimiento de optimizacion de la seial de la limpara:
8.4.1. Calentar la limpara durante no menos de 10 minutos, o hasta que la sefial se estabilice
y no se aprecie disminucion de la misma durante 5 minutos.

8.4.2. Alinear la posicién del quemador utilizando una tarjeta de alineacién y los tornillos de
ajuste manual de altura y profundidad del bloque.

8.4.3. Colocar el escudo de proteccion de llama y la chimenea de evacuacion de gases en el
chasis del médulo central.

8.4.4. Sumergir ¢l tubo de succién en agua suprapura contenida en un beaker de 250.0 ml..

8.4.5. Presionar el boton de ignicidn y realizar una optimizacion de la sefial.

8.4.6. Registrar el porcentaje de ganancia inicial de la limpara en el formulasio FMT-AMSA-
04-002. Registro de analisis por Absorcién atémica en llama

8.5. Procedimiento analitico:
8.5.1. Presionar el boton “Empezar”.
8.5.2. Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y presionar “Ok”.
8.5.3. Alimentar el tubo de succion con las diluciones correspondientes a 1.2500, 2.5000 y
5.0000 mg/L de Fe, correspondientes a los estandares 1, 2 ¥ 3

8.5.4. Comprobar que la calibracién arroje una curva de calibracién valida y los resultados
sean obtenidos sean numéricos. Si se recibe el resultado “UNCAL”, se debe repetir la
calibracion.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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8.5.5. Continuar la alimentaci6n del tubo de succién con las muestras correspondientes que
el programa vaya solicitando. Colocar blancos metodolégicos al principio y al final de la
corrida y controles de 1.000 mg/1. cada 10 muestras.

8.5.6. Registrar en el formato del diagrama de control los resultados de los viales de control
asegurandose que cumplan con los limites establecidos.

8.5.7. Registrar los resultados de los blancos en el formato de calculo de limite de deteccion.

9. Criterios o Requisitos para la aprobacién o rechazo: No Aplica

10. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
10.1. Los resultados obtenidos deben reportarse en concentracion (mg/L) en el formato FMT-
AMSA-02-004. Orden de Andlisis de Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que
corresponda a la muestra analizada.

11. Referencias y/o Bibliografia:

11.1. American Public Health Association (APHA), American Water Works Association
(AWWS), & Water Environment Federation (WEF). (2017). Standard Methods for the
Examination of Water and W astewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health
Association.

11.2. Atomic Absorption Spectrophotometer (AA-240FS) ( Jperation Manual. Varan Inc.

Australia, 2004,
11.3. Programmable Sample Dispenser (PSD-120) Operation Manual. Varian Inc. Australia, 2004.
11.4. Graphite Tube Atomizer — GTA-110/GTA-120 Operation Manual. Varian Inc. Australia
2004.
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13. Control de Cambios

13.1. Adjunto en el FMT-AMSA-01-010 Control de cambios
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toda copia de este documento es considerada una

“COPIA NO CONTROLADA™

alidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;




LABORATORIO DE AGUAS Y SOLIDOS
Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos
Autoridad para el Manejo Sustentable de la cuenca y del lago de Amatitlin

Determinacion de Niquel Total en Digeridos

No. del Documento: POE-AMSA-04-007 Version: 01 No. de piginas: Pagina 1 de 6

CONTROL DE DOCUMENTOS

Accion Cargo Nombre completo
s ulio Roberto Juarez
Elaborado por: | Profesional en Metales J cnoJu
Pernillo
Encargada de - .
Revisado por: | Laboratorio de Aguas Elena Madd Repes
“ir Solares
y Solidos
Jefe de Division de
Aprobads vo Control, Calidad Manuel Francisco Cano
P p " | Ambiental y Manejo Alfaro
de Lagos.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental ¥ Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”



"y No. del Documento:
@% POE-AMSA-04-007

Q" Determinacién de Niquel Total en Digeridos Version: 01
AMSA No. de pigina:
Pagina 2 de 6

1. Objetivo
El presente procedimiento tiene por objeto establecer los lineamientos operativos para el
desarrollo del andlisis de niquel en muestras digeridas, a desarrollarse en el Laboratorio de Aguas
y Solidos de la Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lago, de AMSA.

2. Alcance
Muestras liquidas digeridas de para determinacién de niquel

3. Método de analisis
3.1. Espectrofotometria de absorcitn atémica en la modalidad de llama. Stand ard Methods for the
Examination of Water and Wastewater 3111B-Ni

4. Responsabilidad y autoridad
4.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
4.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencién de la concentracién de
niquel total en digeridos. con destino a ser analizadas por presencia de metales en el area de
absorcion atomica.

5. Definiciones y Abreviaturas
5.1. Ni: Niquel.
5.2. HNO3: dcido nitrico suprapuro.

6. Documentos Relacionados

6.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y almacenamiento de muestras
acu0sas

6.2. POE-AMSA-02-008 Lavado de Cristaleria

6.3. POE-AMSA-03-001 Purificacién de Agua Suprapura.

6.4. POE-AMSA-04-001 Digestién Asistida por Microondas para Andlisis por Absorcion
Atdmica.

6.5. FMT-AMSA-04-002 Registro de analisis por Absorcion atémica en llama

7. Material y Equipo

7.1. Reactivos:
7.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
7.1.2. Acetileno grado industrial.
7.1.3. Compresor con depésito de aire comprimido.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
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7.2. Patrones de referencia:

7.2.1. Estandar de Ni trazable de 1000.00 mg/ L.
7.2.2. Diluciones stock de Ni de 1.5000, 3.0000 y 6.0000 mg/L.

7.3. Materiales
7.3.1. Balones aforados de 25.0 mL y 50.0 ml..
7.3.2. Beakers de vidrio de 100.0 mL y 250.0 ml..
7.3.3. Pisctas con agua suprapura.

7.4. Equipos
7.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el espectrofotémetro.
7.4.2. Espectrofotometro de absorcion atomica, con moédulo de horno de grafito y
automuestreador.

7.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 pL con tips desechables.

7.5. Equipo de proteccién personal
7.5.1. Bata
7.5.2. Guantes.
7.5.3. Lentes de proteccion.
7.5.4. Miscara antigds con filtro para vapores acidos y carbon activado.

8. Procedimiento

8.1. Verificacion preliminar

8.1.1. La preparacion de disoluciones que involucren el uso de 4cido nitrico concen trado debe
realizarse en la campana de extraccién, con uso completo del equipo de seguridad
personal.

8.1.2. Los andlisis que involucren el uso del espectrofotometro de absorcion atdmica deben
realizarse en observancia continua de las medidas de salud y seguridad ocupacional,
especialmente en el manejo del cilindro de gas argon y con ¢l uso del extractor de gases
durante ¢l procedimiento.

8.1.3. Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidon preparado e identificado para tal
fin para posterior tratamiento especial.

8.1.4. Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse con el registro diario de
condiciones de operacion del equipo.

8.2. Procedimiento de preparacion del hardware espectrofotométrico:

8.2.1. Encender la computadora e ingresar al usuario “absorcion”, clave: 12345678.

Fste documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
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8.2.2. Encender el mddulo central.

8.2.3. Abrir las llaves de gas acetileno y de aire comprimido del compresor, registrar en ¢l
formato la presion inicial en psi del acetileno.

8.2.4. De no estar colocada, colocar la limpara de Ni en la posicion 4.

8.2.5. Instalar el mddulo de atomizacién, el quemador y el tubo de drenaje de desechos.

8.3. Procedimiento de preparacion del software espectrofotométrico:

8.3.1. Abrir el software SpectrA A y elegir las opciones: “Hoja de Trabajo”="Nueva desde...”

8.3.2. Flegir una plantilla preprogramada con el método de andlisis de niquel.

8.3.3. Revisar si la limpara se ha encendido al cargar la plantilla del método para niquel. En
caso negativo, encenderla en: “Utilidades del Horno”="Encender limparas”.

8.3.4. Renombrar con la fecha del dia y afadir al nombre la terminacion 01 o el ordinal
correspondiente.

8.3.5. En la pestana “Etiquetas”, numerar y nombrar las muestras segun ¢l orden que tienen
en el carrusel del automuestreador.

8.4. Procedi
8.4.1. Calentar la limpara durante no menos de 10 minutos, o hasta que la senial se estabilice

iento de optimizaciéon de la sefial de la |

y no se aprecie disminucion de la misma durante 5 minutos.

8.4.2. Alinear la posicion del quemador utilizando una tarjeta de alineacién y los tornillos de
ajuste manual de altura y profundidad del bloque.

8.4.3. Colocar el escudo de proteccion de llama y la chimenea de evacuacion de gases en el
chasis del médulo central.

8.4.4. Sumergir el tubo de succién en agua suprapura contenida en un beaker de 250.0 ml..

8.4.5. Presionar ¢l botén de ignicion y realizar una optimizacion de la sefial.

8.4.6. Registrar ¢l porcentaje de ganancia inicial de la limpara en el formulario FMT-AMSA-
04-002. Registro de analisis por Absorcion atomica en llama

8.5. Procedimiento analitico:

8.5.1. Presionar ¢l boton “Empezar”.

8.5.2. Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y presionar “Ok”.

8.5.3. Alimentar el tubo de succién con las diluciones correspondientes a 1.5000, 3.0000 y
6.0000 mg/L de Ni, correspondientes a los estandares 1,2y3.

8.5.4. 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.

Este documente forma parte del Laboratorio de Aguas y Sélidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
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8.5.5. Continuar la alimentacién del tubo de succién con las muestras correspondientes que
el programa vaya solicitando. Colocar blancos metodologicos al principio y al final de la
corrida y controles de 1.000 mg/L cada 10 muestras.

8.5.6. Registrar en ¢l formato del diagrama de control los resultados de los viales de control,
asegurandose que cumplan con los limites establecidos.

8.5.7. Registrar los resultados de los blancos en el formato de calculo de limite de deteccion.

9. Criterios o Requisitos para la aprobacién o rechazo: No Aplica

10. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
10.1. Los resultados obtenidos deben reportarse en concentracion (mg/L) en el formato FMT-
AMSA-02-004. Orden de Anilisis de Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que

corresponda a la muestra analizada.

I1. Referencias y/o Bibliografia:

11.1. American Public Health Association (APHA), American Water Works Association
(AWWS), & Water Environment Federation (WEF). (2017). Standard Methods for the
Exarzination of Water and Wastewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health
Association.

11.2. Atomic Absorption Spectrophotometer (AA-240FS) Operation Manual. Varian Inc.

Australia, 2004.
11.3. Programmable Sample Dispenser (PSD-120) Operation Manual. Varian Inc. Australia, 2004.
11.4. Graphite Tube Atomizer — GTA-110/GTA-120 Operation Manual. Varian Inc. Australia
2004.
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13. Control de Cambios
13.1. Adjunto en el FMT-AMSA-01-010 Control de cambios
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1. Objetivo
El presente procedimiento tiene por objeto establecer los lineamientos operativos para ¢l
desarrollo del analisis de Cinc en muestras digeridas, a desarrollarse en ¢l Laboratorio de Aguas y
S6lidos de la Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lago, de AMSA.

2. Alcance
Muestras liquidas digeridas de para determinacién de Cine

3. Método de anilisis
3.1 Espectrofotometria de absorcién atémica en la modalidad de llama. Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater 3111B-Zn

4. Responsabilidad y autoridad
4.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
4.2. Personal en metales: Aplicar este procedimiento para la obtencion de la concentracion de Cine
total en digeridos. con destino a ser analizadas por presencia de metales en ¢l drea de absorcion
atomica.

5. Definiciones y Abreviaturas
5.1. Zn: Cinc.
5.2. HNO:s: dcido nitrico suprapuro.

6. Documentos Relacionados

6.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y almacenamiento de muestras
acuosas

6.2. POE-AMSA-02-008 Lavado de Cristaleria

6.3. POE-AMSA-03-001 Purificacién de Agua Suprapura.

6.4. POE-AMSA-04-001 Digestién Asistida por Microondas para Andlisis por Absorcion
Atoémica.

6.5. FMT-AMSA-04-002 Registro de analisis por Absorcion atdmica en llama

7. Material y Equipo

7.1. Reactivos:
7.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.
7.1.2, Acetileno grado industrial.
7.1.3. Compresor con depésito de aire comprimido.

Fiste documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA™
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7.2. Patrones de referencia:
7.2.1. Estandar de Zn trazable de 1000.00 mg/ 1.

7.2.2. Diluciones stock de Zn de 0.2000, 0.4000 y 0.4000 mg/L.

7.3. Materiales
7.3.1. Balones aforados de 25.0 mL y 50.0 mlL.

7.3.2. Beakers de vidrio de 100.0 ml, y 250.0 mlL..
7.3.3. Pisetas con agua suprapura.

7.4. Equipos

7.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el espectrofotémetro.
7.4.2. Espectrofotémetro de absorcién atomica, con moédulo de horno de grafito y
automuestreador.

7.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 ul. con tips desechables.

7.5. Equipo de proteccién personal

7.5.1. Bata

7.5.2, Guantes.

7.5.3. Lentes de proteccidn.

7.5.4. Miscara antigis con filtro para vapores acidos y carbdn activado.

8. Procedimiento

8.1, Verificacion preliminar

8.1.1. La preparacién de disoluciones que involucren el uso de 4cido nitrico concentrado debe
realizarse en la campana de extraccién, con uso completo del equipo de seguridad
personal.

8.1.2. Los analisis que involucren el uso del espectrofotometro de absorcion atémica 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.

8.1.3. Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidén preparado e identificado para tal
fin para posterior tratamiento especial.

8.1.4. Al desarrollarse en ¢l ambiente de laboratorio, debe contarse con el registro diario de
condiciones de operacién del equipo.

8.2. Procedimiento de preparacién del hardware espectrofotométrico:

8.2.1. Encender la computadora e ingresar al usuario “absorcion”, clave: 12345678.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambieatal v Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA”
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8.2.2. Encender el médulo central.

8.2.3. Abrir las llaves de gas acetileno y de aire compnmido del compresor, registrar en el
formato la presién inicial en psi del acetileno.

8.2.4. De no estar colocada, colocar la lampara de Zn en la posicion 1.

8.2.5. Instalar el médulo de atomizacién, el quemador y €l tubo de drenaje de desechos.

8.3.1. Abrir el software SpectrAA y elegir las opciones: “Hoja de Trabajo”=>""Nueva desde. ..”

8.3.2. Elegir una plantilla preprogramada con el método de andlisis de Cinc.

8.3.3. Revisar si la limpara se ha encendido al cargar la plantilla del método para Cinc. En
caso negativo, encenderla en: “Utilidades del Horno”=>"Encender lamparas”.

8.3.4. Renombrar con Ia fecha del dia y afadir al nombre la terminacién 01 o el ordinal
correspondiente.

8.3.5. Ein la pestana “Ftiquetas”, numerar y nombrar las muestras segan el orden que tendran
durante el andlisis. Declarar factores de dilucién cuando aplique.

8.4.1. Calentar la lampara durante no menos de 10 minutos, o hasta que la senal se estabilice
y no se aprecie disminucion de la misma durante 5 minutos.

8.4.2. Alinear la posicién del quemador utilizando una tarjeta de alineacion y los tornillos de
ajuste manual de altura y profundidad del bloque.

8.4.3. Colocar el escudo de proteccion de llama y la chimenea de evacuacion de gases en el
chasis del médulo central.

8.4.4. Sumergir ¢l tubo de succion en agua suprapura contenida en un beaker de 250.0 ml..

8.4.5. Presionar el botén de ignicion y realizar una optimizacion de la sefial,

8.4.6. Registrar el porcentaje de ganancia inicial de la lampara en el formulario FMT-AMSA-
04-002. Registro de analisis por Absorcién atomica en llama

8.5. Procedimiento analitico:

8.5.1. Presionar ¢l boton “Empezar”.

8.5.2. Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y presionar “Ok”.

8.5.3. Alimentar el tubo de succién con las diluciones correspondientes a .2000, 0.4000 y
0.4000 mg/L de Zn, correspondientes a los estndares 1, 2 y 3.

8.5.4. Comprobar que la calibracién arroje una curva de calibracién valida y los resultados

sean obtenidos sean numéricos. Si se recibe el resultado “UNCAL”, se debe repetir la
calibracion.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Solidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
toda copia de este documento es considerada una “COPIA NO CONTROLADA™
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8.5.5. Continuar la alimentacién del tubo de succidén con las muestras correspondientes que
el programa vaya solicitando. Colocar blancos metodolégicos al principio y al final de la
corrida y controles de 1.000 mg/L cada 10 muestras.

8.5.6. Registrar en el formato del diagrama de control los resultados de los viales de control,
asegurandose que cumplan con los limites establecidos.

8.5.7. Registrar los resultados de los blancos en el formato de cilculo de limite de deteccion.

9. Criterios o Requisitos para la aprobacion o rechazo: No Aplica

10. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
10.1. Los resultados obtenidos deben reportarse en concentracion (mg/L) en el formato FMT-
AMSA-02-004. Orden de Anilisis de Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que
corresponda a la muestra analizada.

11. Referencias y/o Bibliografia:

11.1. American Public Health Association (APHA), American Water Works Association
(AWWS), & Water Environment Federation (WEF). (2017). Standard Methods for the
Exariination of Water and Wastewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health
Association.

11.2. Atomic Absorption Spectrophotometer (AA-240FS) Operation Manual. Varian Inc.

Australia, 2004,
11.3. Programmable Sample Dispenser (PSD-120) Operation Manual. Varian Inc. Australia, 2004
11.4. Graphite Tube Atomizer — GTA-110/GTA-120 Operation Manual. Varian Inc. Australia
2004.
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1. Objetivo

El presente procedimiento tiene por objeto establecer los lineamientos operativos para el
desarrollo del andlisis de plomo en muestras digeridas, a desarrollarse en el Laboratorio de Aguas
y Solidos de la Divisién de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lago, de AMSA.

2. Alcance
Muestras liquidas digeridas de para determinacion de plomo

3. Método de analisis
3.1 Espectrofotometria de absorcién atémica en la modalidad de homo de grafito. Standard
Methods for the Examination of Water and Wastewater 3113B-Cr

4. Responsabilidad y autoridad
4.1. Encargado de Laboratorio de Aguas y Solidos: Velar por el cumplimiento de los
procedimientos establecidos en el presente procedimiento.
4.2. 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 drea de

absorcion atOdmica.

5. Definiciones y Abreviaturas
5.1. Pb: Plomo.
5.2. IINOj: 4cido nitrico suprapuro.
5.3. NH.H,PO,: Fosfito monobisico de amonio.

6. Documentos Relacionados

6.1. POE-AMSA-02-001 Recoleccion, transporte, preservacion y almacenamiento de muestras
acuosas

6.2. POE-AMSA-02-008 Lavado de Cristaleria

6.3. POE-AMSA-03-001 Purificacién de Agua Suprapura.

6.4. POE-AMSA-04-001 Digestién Asistida por Microondas para Andlisis por Absorcion
At6mica.

6.5. FMT-AMSA-04-003 Registro de anlisis por Absorcion atémica en homo de grafito y vapor
frio

7. Material y Equipo

7.1. Reactivos:
7.1.1. Acido nitrico suprapuro al 60%.

Este documento forma parte del Laboratorio de Aguas y Sélidos de la Division de Control, Calidad Ambiental y Manejo de Lagos de AMSA;
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7.1.2. Arg6n ultrapuro.
7.1.3. Dilucién de 4cido nitrico al 0.2%.
7.1.4. Dilucion de NHHLPO, de 5000.00 mg/L.

7.2. Patrones de referencia;
7.2.1. Estandar de Pb trazable de 1000.00 mg/L.

7.2.2. Diluci6n stock de Pb de 0.0450 mg/L.

7.3. Materiales
7.3.1. Balones aforados de 25.0 mL.

7.3.2. Pisetas con agua suprapura.
7.3.3. Viales de polipropileno desechables de 2.0 ml.
7.3.4. Viales vidrio de 10.0 mL.

7.4. Equipos
7.4.1. Computadora con el software SpectrAA 5.1 PRO en linea con el espectrofotometro.
7.4.2. Espectrofotémetro de absorcion atémica, con modulo de horno de grafito y
automuestreador.

7.4.3. Pipeta graduable de 1000-100 pl con tips desechables.

7.5. Equipo de proteccion personal
7.5.1. Bata

7.5.2. Guantes.
7.5.3. Lentes de proteccién.
7.5.4. Mascara antigas con filtro para vapores acidos y carbon activado.

8. Procedimiento

8.1. Verificacion preliminar

8.1.1. La preparacion de disoluciones que involucren el uso de dcido nitrico concentrado debe
realizarse en la campana de extraccién, con uso completo del equipo de seguridad
personal.

8.1.2. Los andlisis que involucren el uso del espectrofotdbmetro de absorcién atémica deben
realizarse en observancia continua de las medidas de salud y seguridad ocupacional,
especialmente en el manejo del cilindro de gas argon y con ¢l uso del extractor de gases
durante ¢l procedimiento.

8.1.3. Los residuos liquidos deben recolectarse en un bidén preparado e identificado para tal
fin para posterior tratamiento especial.
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8.14. Al desarrollarse en el ambiente de laboratorio, debe contarse con el registro diario de
condiciones de operacion del equipo.

8.2. Procedimiento de preparacion del hardware espectrofotométrico:

8.2.1. Encender la computadora ¢ ingresar al usuario “absorcion”, clave: 12345678.

8.2.2. Encender ¢l m6dulo central y el médulo del horno de grafito del espectrofotometro.

8.2.3. Abrir las llaves de gas argon, registrar en la hoja de condiciones del equipo la presion
nicial en psi.

8.2.4. De no estar colocada, colocar la limpara de Pb en la posicion 1.

8.2.5. Alimentar ¢l carrusel del automuestreador con los viales identificados, cada uno con
aproximadamente 1.0 ml. de la muestra digerida correspondiente. Colocar blancos
metodologicos al principio y al final de la corrida y controles cada 10 muestras.

8.3. Procedimiento de preparacion del software espectrofotométrico:

8.3.1. Abrir el software SpectrAA y elegir las opciones: “Hoja de T'rabajo”="Nueva desde. ..”

8.3.2. Elegir una plantilla preprogramada con el método de analisis de plomo.

8.3.3. Revisar si la limpara se ha encendido al cargar la plantilla del método para plomo. En
caso negativo, encenderla en: “Utilidades del Horno”="Encender lamparas”.

8.3.4. Renombrar con la fecha del dia y afiadir al nombre la terminacion 01 o el ordinal
correspondiente.

8.3.5. En la pestania “litiquetas”, numerar y nombrar las muestras segun ¢l orden que tienen

en ¢l carrusel del automuestreador.

8.4.1. Calentar la limpara durante no menos de 10 minutos, o hasta que la senal se estabilice
y no se aprecie disminucion de la misma durante 5 minutos.

8.4.2. Realizar una evaluacién de optimizacién de seiial sin el cabezal del horno de grafito
wstalado, graduando los tornillos de la parte posterior de la conexién de la lampara a
modo de obtener la mdxima sefial en ¢l indicador del software.

8.4.3. 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.

8.4.4. Registrar ¢l porcentaje de ganancia inicial de la lampara en la hoja de condiciones del
equipo FMT-AMSA-04-003. Registro de anlisis por Absorcién atémica en homo de
grafito y vapor frio

8.4.5. Ajustar la posicion del capilar del automuestreador.
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8.5. Procedimiento de ajuste del capilar del automuestreador:

8.5.1. Colocar el automuestreador en la posicién de sujecion del chasis del modulo prineipal,
conectando el cable de datos y el tubo de argén al modulo del horno de grafito.

8.5.2. Llenar el depdsito infetior con dilucién de acido nitrico al 0.2%.

8.5.3. Asegurindose que el tubo de desechos se encuentre conectado, ya sea en el boton de
“Optimizar”, o en el de “Utilidades del Horno”, ubicar el boton de “Lavar”, y presionarlo
varias veces, a modo de llenar el estanque de lavado del capilar.

8.5.4. Ubicar el botén “Video Horno”, ya sea en la ventana del boton “Optimizar”, o en la
pestada de botones de control.

8.5.5. Ajustar la posicién de ingreso del capilar al tubo de grafito asistiéndose de “Utilidades
del Horno”=>"Alinear”, la imagen de video, los tornillos de ajuste y una lampara.

8.5.6. Cuando el capilar esté correctamente alineado, colocar la chimenea de evacuacion de
gases.

8.6. Procedimiento de acondicionamiento del tubo:

8.6.1. Colocar en la posicién 52 un vial de 10 mL con agua suprapura y cn la posicion 53, un
vial de 10 mL con una dilucion de NH4H2PO4 de 5000 mg/L.

8.6.2. Encender el chiller y la campana de extraccion.

8.6.3. Presionar “Utilidades del Horno”=" Acondicionar tubo”, ajustando a 2 ciclos.

8.6.4. Verificar a través de la imagen de video que la muestra se evapore sin proyecciones.

8.6.5. Si existe sedal analitica por suciedad en el tubo, repetir el procedimiento hasta obtener
una linea base plana.

8.7. Procedimiento analitico:

8.7.1. Colocar en la posicion 51 un vial con aproximadamente 1.0 mL de la dilucion stock de
Pb.

8.7.2, Presionar el botoén “Empezar”.

8.7.3. Verificar la lista de requisitos que aparece en pantalla y presionar “OK”.

8.7.4. 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.

8.7.5. Registrar en el formato del diagrama de control los resultados de los viales de control,
asegurandose que cumplan con los limites establecidos.

8.7.6. Registrar los resultados de los viales de blancos metodoldgicos en el formato de cileulo
de limite de deteccion.

9. Criterios o Requisitos para la aprobacién o rechazo: No Aplica
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10. Reporte de resultados, dimensionales, formato donde se reporta
10.1. Los resultados obtenidos deben reportarse en concentracién (mg/L) en ¢l formato FMT-
AMSA-02-004. Orden de Anilisis de Laboratorio: ABSORCION ATOMICA que
corresponda a la muestra analizada.

11. Referencias y/o Bibliografia:

11.1. American Public Health Association (APIA), American Water Works Association
(AWWS), & Water Environment Federation (WEF). (2017). Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater (23 va. ed.). Washington, D.C.: American Public Health
Association.

11.2. Atomic Absorption Spectrophotometer (AA-240FS) Operation Manual. Varian Inc.

Australia, 2004.
11.3. Programmable Sample Dispenser (PSD-120) Operation Manual. Varian Inc. Australia, 2004.
11.4. Graphite Tube Atomizer — GTA-110/GTA-120 Operation Manual. Varian Inc. Australia
2004.
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13. Control de Cambios
13.1. Adjunto en el FMT-AMSA-01-010 Control de cambios
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