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	5. El progreso al  que nos vemos abocados hoy, ha traído consigo cambios en el aspecto de este planeta
y efectos ambientales de diversas dimensiones y Colombia no ha sido ajena a esta realidad. Muchas de
las actividades que hacemos a diario deterioran los recursos y son quizás, los ecosistemas marinos, los
más afectados.
Las ciudades costeras vierten a nuestros mares desechos y aguas residuales, las industrias aportan
materia orgánica, y sustancias como hidrocarburos y metales pesados y por los ríos escurren tóxicos,
producto de la actividad agrícola. Ahora nos vemos forzados a investigar las consecuencias ambientales
de tales acciones: “es necesario monitorear y evaluar nuestro entorno”.
El diseño del proyecto REDCAM, (Red de Vigilancia de la Calidad Ambiental Marina), ha buscado tal
fin; tomar, recopilar, sistematizar y analizar información sobre la calidad de las aguas marinas y costeras,
considerando una serie de variables fisicoquímicas y contaminantes, las cuales permiten llegar a con-
clusiones y presentar o no alertas a la comunidad. De manera organizacional esta RED la conforman 16
nodos (CAR costeras, DAMA e institutos), enlazados a un servidor central en el INVEMAR, Santa Marta,
muchos de ellos generadores de información primaria proveniente de sus laboratorios.
Por esta razón, la multiplicidad de entidades y técnicas analíticas y en vista de la poca existencia de
textos actualizados en español, que contribuyan al conocimiento y valoración del entorno marino-
costero; han llevado al INVEMAR por medio del Programa de Calidad Ambiental Marina, ha generar
este documento, para servir de instrucción no sólo al personal que desarrolla análisis rutinarios de
muestras ambientales en los laboratorios del sistema REDCAM, sino, a otras instituciones, estudiantes y
técnicos interesados en la investigación científica marina.
Capitán de Navío FRANCISCO A.ARIAS ISAZA
Director General
INVEMAR
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Dentro del Instituto de Investigaciones Marinas y
Costeras, “José Benito Vives de Andréis”-INVEMAR,
el Programa de Calidad Ambiental Marina-CAM,
es uno de los más recientes, pero quizás también
el de mayor proyección a nivel nacional. Esta pro-
yección se ha logrado, gracias entre otros a la eje-
cución del proyecto “Diagnóstico y evaluación de
la calidad ambiental marina en el Caribe y Pacífi-
co colombiano. Red de vigilancia para la conserva-
ción y protección de las aguas marinas y costeras
de Colombia”-REDCAM, el cual se inició en Diciem-
bre de 2000 y con el tiempo se convirtió en una
actividad permanente del Instituto, consolidándose
como el de mayor impacto dentro de los ejecutados
en los últimos cinco años al interior del Sistema
Nacional Ambiental-SINA.
REDCAM es un sistema diseñado para la toma,
recopilación, sistematización y análisis de informa-
ción sobre la calidad de las aguas marinas y cos-
teras, conformado por 16 nodos (CAR costeras,
DAMA e Institutos), enlazados a una sede central
en el INVEMAR, Santa Marta. En todos los nodos
se genera información secundaria y en algunos,
información primaria relacionada con niveles y
valores de parámetros ambientales, pues cuentan
con sus propios laboratorios para los análisis
fisicoquímicos y microbiológicos en las aguas de
su jurisdicción.
Una parte importante de las conclusiones emana-
das del trabajo científico y éxito de REDCAM se
fundamenta en la calidad analítica de los resulta-
dos; por consiguiente, la trazabilidad en la obten-
ción de la información es fundamental. La multi-
plicidad de organizaciones involucradas en este
proyecto, y el hecho de que para la evaluación de
estos parámetros se disponga de numerosas técni-
cas que usualmente están basadas en los mismos
principios, hace necesario realizar procesos de es-
tandarización y/o modificaciones para así cumplir
con los requisitos de selectividad, sensibilidad y
precisión fijados en las normas internacionales.
En desarrollo de estos estudios se consideran una
serie de variables, las cuales permiten llegar a con-
clusiones y presentar o no alertas a la comunidad.
Por esta razón y confiando en desarrollar una fun-
ción con un alto grado de aseguramiento de cali-
dad, el Programa Calidad Ambiental Marina, ha
generado este documento, para servir de instruc-
ción no sólo al personal que desarrolla análisis
rutinarios de muestras ambientales en los laborato-
rios del INVEMAR, las CAR, los DAMA y los institu-
tos del SINA, sino a otras instituciones que desa-
rrollan investigación científica marina.
Si bien existen documentos como el Standard
Methods y normas como las American Society for
○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○
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Manual de técnicas analíticas para la determinación de parámetros fisicoquímicos y contaminantes marinos
Testing & Materials (ASTM), U.S. Environmental
Protection Agency (EPA) o UNESCO, expedidas
por organismos internacionales muy reconocidos
en asuntos ambientales, en este manual se retoman
pero con modificaciones hechas para las condi-
ciones físicas y tecnológicas con que cuentan los
laboratorios del país. Se han adaptado siguiendo
principalmente las recomendaciones de Strickland
y Parsons para el análisis fisicoquímico de aguas,
así como los métodos de referencia para el estu-
dio de la contaminación marina documentados por
UNESCO, United Nations Environment Programme
(UNEP), Intergovernmental Oceanographic Comi-
sión (IOC), International Atomic Energy Agency
(IAEA) y CARIPOL/IOCARIBE.
Parte de las técnicas recopiladas en el presente
documento fueron tomadas del Manual de Técni-
cas Analíticas de Parámetros Físico-Químicos y
Contaminantes Marinos, publicado por el CIOH
(Garay, et al, 1993), por lo cual se convierte en
una versión actualizada y aumentada de la tercera
edición de dicho manual.
Este manual pretende apoyar a las instituciones
nacionales e internacionales que trabajan en asun-
tos marinos, suministrando una herramienta, que
les permita estandarizar sus procedimientos y pro-
tocolos para garantizar resultados y datos confia-
bles y seguros, y a la vez, realizar ejercicios de
intercomparación con los demás laboratorios a ni-
vel nacional e internacional.
Para quien es este libro
Este libro esta pensado para ser usado como tex-
to de consulta y guía didáctica por el personal
que realiza análisis ambientales en el país, en es-
pecial a las entidades que desarrollan estudios en
zonas costeras y aguas marinas, las CAR costeras
y los institutos de investigaciones marinas, pero
esto no priva a estudiantes y técnicos que puedan
acceder a su consulta.
El manual presenta un esquema muy general, inicia
con una breve introducción en la cual se expone
el alcance y la aplicación de cada método, luego
se listan los materiales, equipos y reactivos que
son indispensables para la ejecución, además de
una descripción en forma de pasos y de diagrama
de flujo sobre el procedimiento y algunas recomen-
daciones. Finalmente las ecuaciones y los cálculos
que son necesarios para cuantificar el parámetro
analizado. Si bien es cierto, que no profundiza en
el desarrollo teórico y científico de cada técnica,
esta razón lo hace accesible a un mayor número
de personas, que apenas se inician en el campo
de la química ambiental.
Los lectores ya sean administradores de laborato-
rios ambientales, técnicos o estudiantes que se
inician en este campo lo encontraran bastante prác-
tico y didáctico, con ilustraciones y diagramas de
flujo que harán más fácil la memorización, ejecu-
ción y supervisión de las técnicas en el laboratorio.
Gustavo RamírezTriana,Msc.
Coordinador Unidad de Laboratorios-ULAB
Programa Calidad Ambiental Marina-CAM
INVEMAR
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1. Recolección de muestras
1.1 Aguas
Las técnicas de muestreo varían de acuerdo con
la situación específica y según los objetivos pre-
vistos; algunos estudios requieren solamente mues-
tras instantáneas o simples, mientras que en otros
se necesita disponer de muestras compuestas o
aún más elaboradas en tiempo y espacio. Muchas
de las generalidades referentes a las técnicas de
muestreo y conservación, se encuentran plasma-
das en las Normas Técnicas NTC-ISO 5667-2 y
5667-3.
1.1.1 Tipos de muestras
• Muestras sencillas y compuestas: En los estu-
dios de caracterización fisicoquímica de aguas
naturales generalmente se necesita recolectar
muestras sencillas, mientras que para vertimien-
tos domésticos e industriales se aplican mues-
tras compuestas debido a la variación horaria
de su caudal, por tal razón son muy utilizadas
en el monitoreo de ríos, vertimientos o procesos
industriales en línea. Para su adquisición se
recolectan muestras parciales cada 2 ó 3 horas,
cuyo volumen se obtiene según la siguiente
relación:
Vc
Vp
= Qp
x ————
N x Q
Vp
: Volumen de cada muestra parcial (ml)
Vc
: Volumen de muestra compuesta (ml)
Qp
: Caudal parcial del agua (m seg-1
)
Q : Caudal promedio (m seg-1
)
N : Número de muestras parciales
En algunos estudios de calidad ambiental marina
es necesario el monitoreo de afluentes con el fin
de conocer las descargas y el volumen de contami-
nantes que llegan al mar, por tal motivo es necesa-
rio realizar muestreos compuestos para lograr la
correcta caracterización de dichos afluentes (que
pueden ser ríos o descargas de aguas residuales).
• Muestras periódicas (o discontinuas): Cuando
se realiza la toma a intervalos de tiempo cons-
tantes, se obtienen muestras de iguales volú-
menes, o bien de volúmenes diferentes, sien-
do el volumen dependiente del flujo.
• Muestras continuas: La recolección se hace en
forma continua y la velocidad de flujo con que
se toma puede ser fija o variable dependiendo
de si existe o no variación en el caudal del
cuerpo de agua que se estudia (también pue-
de ser un vertimiento).
○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○
TÉCNICAS DE MUESTREO
 


	14. 14 INSTITUTO DE  INVESTIGACIONES MARINAS Y COSTERAS — José Benito Vives de Andréis – INVEMAR
Manual de técnicas analíticas para la determinación de parámetros fisicoquímicos y contaminantes marinos
Las muestras periódicas y/o continuas son muy
utilizadas en el monitoreo de ríos, vertimientos o
procesos en línea para la industria.
• Muestras en serie:
– De perfil profundo: muy aplicables en ocea-
nografía cuando el objetivo es conocer la
variación vertical de un parámetro, por ejem-
plo, definir la posición de la capa termoha-
lina, de la picnoclina, etc.
– De perfil de área: serie de muestras de agua
tomadas a una profundidad en particular,
de una masa de agua en diversas locacio-
nes; muy utilizadas para definir distribucio-
nes espaciales por capas.
1.1.2 Equipos de Muestreo
Cuando las muestras son superficiales únicamen-
te es necesario extremar la limpieza del material y
procurar procedimientos que eviten la contami-
nación. En muestras superficiales la recolección
se puede hacer manualmente introduciendo la bo-
tella colectora bajo la superficie, procurando siem-
pre hacerlo a la misma profundidad (c.a. 25 cm).
Cuando el objetivo es obtener muestras de agua a
profundidades determinadas, se emplean botellas
colectoras dotadas de mecanismos de cierre para
confinar la masa de agua que se encuentra a la
profundidad de interés. En estudios oceanográ-
ficos, se emplean normalmente botellas Nansen
para el análisis de los parámetros fisicoquímicos,
pH, salinidad, oxígeno disuelto y nutrientes
inorgánicos. Las botellas Van Dorn y Niskin, por
tener capacidad de mayor volumen, son ideales
para la obtención de muestras en el análisis de
pigmentos fotosintéticos y contaminantes (pesti-
cidas, metales pesados, etc).
Hay que tener bastante precaución cuando se usan
estas botellas en el muestreo de aguas con alto
contenido de sólidos sedimentables; su forma alar-
gada y un flujo muy lento para extraer la muestra
por las llaves, facilitan la sedimentación de los
sólidos provocando diferencia en este parámetro
entre las primeras y las últimas botellas recepto-
ras que se llenan.
La botella Van Dorn horizontal es adecuada para
colectar muestras de fondo en cuerpos de agua
muy someros, siendo muy apropiada para estu-
dios de estratificación vertical, termoclinas y termo-
halinas en lagunas costeras, mientras que las de
funcionamiento vertical permiten colectar mues-
tras a mayores profundidades.
La recolección de muestras para el análisis de hi-
drocarburos requiere un equipo de muestreo espe-
cial; la muestra se debe recolectar en la misma
botella de almacenamiento (que debe ser de vidrio)
y a una profundidad de un metro, por lo cual no
es posible utilizar ninguna de las mencionadas
anteriormente.
En la siguiente tabla se detallan las botellas de
muestreo más utilizadas en los estudios de calidad
de agua, conjuntamente con sus especificaciones
y aplicaciones más generales.
 


	15. Manual de técnicas  analíticas para la determinación de parámetros fisicoquímicos y contaminantes marinos
INSTITUTO DE INVESTIGACIONES MARINAS Y COSTERAS — José Benito Vives de Andréis – INVEMAR 15
Tabla 1. Equipos utilizados para el muestreo de aguas1
Material de construc-
Equipo Aplicación ción y de contacto Ventajas Desventajas
con la muestra
Botella Nansen
Colecta de Metal/ recubierto con Se puede usar en Colecta poco volumen
fitoplancton capa de teflón serie de muestra
Compuestos químicos PVC No genera contami- Capacidad fija, exis-
(*) nación metálica ten de 0,4 a 15 litros
Botella Kemmerer Bacteriología Latón / bronce Toxicidad debido
al metal
Zooplancton Acrílico / plástico No contamina con
metales
Compuestos químicos
(*) No generan Capacidad fija,
Botellas Van Dorn Bacteriología PVC contaminación existen de 2 a 30
Fitoplancton metálica litros
Zooplancton
Compuestos químicos No puede controlarse
Botellas comunes (*) y Vidrio Bajo costo la profundidad del
Bacteriología muestreo
Compuestos químicos Puede colectar gran- Existe la posibilidad de
(*) des volúmenes en contaminación metá-
Bombas extractoras Fitoplancton Acero inoxidable forma continua, mues- lica y puede generar
Zooplancton trea la columna en daño a los microor-
sentido vertical ganismos
(*) Los compuestos contaminantes tipo plaguicidas, tóxicos metálicos y orgánicos prioritarios deben ser colectados con muestreadores que posean
materiales de contacto tales como teflón, vidrio u otros que no contaminen la muestra.
En las siguientes figuras se ilustran las botellas
tipo Van Dorn, que son las más utilizadas para
recolectar aguas superficiales continentales y ma-
rinas, destinadas a análisis químico, biológico y
bacteriológico.
Botellas de muestreo tipo Van Dorn
1
Tomado de US.EPA.1982.Handbook for Sampling and Sample
Preservation of Water and Wastewater
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El volumen de muestra de agua a colectar depen-
de de los requerimientos del laboratorio con base
en la cantidad de parámetros a analizar: Para el
análisis de compuestos orgánicos se deben utili-
zar filtros de fibra de vidrio (p.ej. Whatman GF/
C), aceptándose por convención que el material
retenido en el filtro es la fracción particulada o
suspendida, mientras que el filtrado constituye la
fracción disuelta.
1.2 Sedimentos marinos y costeros
1.2.1 Equipos de muestreo
• Dragas: Para la extracción de sedimentos exis-
ten dragas con características de diseño muy
variadas que incluyen modalidades de cierre
de mordaza, activadas mediante resorte o el
peso de la misma draga. La draga para muestreo
de sedimentos más popular es la de tipo
Eckman, ilustrada en la figura siguiente.
Draga para la recolección de sedimento tipo Eckman
Algunos implementos menos elaborados como los
corazonadores y el cono siguen siendo muy utili-
zados por su bajo costo y facilidad de operación.
• Corazonadores: Se utilizan en estudios cuando
la información relacionada con el perfil verti-
cal de un sedimento es de interés. Salvo que la
muestra obtenida tenga resistencia mecánica,
se debe tener cuidado al retirarla del núcleo,
con el fin de preservar su integridad longitu-
dinal. Se puede recurrir a congelar el núcleo
para facilitar tal labor, siempre y cuando no
altere la composición.
Para muestras superficiales y de terreno, la utili-
zación de cucharas plásticas o de acero inoxida-
ble es suficiente. En estudios de metales pesados
no se deben utilizar equipos construidos de me-
tal, deben emplearse cucharas o corazonadores
plásticos (por lo general de PVC).
2. Recipientes para muestras
La credibilidad de los datos generados por cada
laboratorio depende en gran medida de la calidad
y estado de las muestras que ingresan al mismo,
siendo pertinente tomar todas las precauciones
necesarias para evitar su mínimo deterioro a par-
tir del momento de su recolección. Los paráme-
tros de calidad del agua que normalmente se ana-
lizan se pueden dividir en los siguientes tres gru-
pos, de acuerdo con su mayor o menor suscepti-
bilidad de alteración.
– Conservativos. (Concentración no varía con
el tiempo)
– No conservativos/preservables. (Concentra-
ción cambia con el tiempo, pero pueden
ser estabilizados al menos por 24 horas)
– No conservativos. (Concentración varía rá-
pidamente con el tiempo y no pueden ser
preservados, como temperatura, pH y oxí-
geno disuelto).
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El manejo de las muestras recolectadas en campo
debe cumplir con las siguientes precauciones ge-
nerales para evitar al mínimo su contaminación:
• Las medidas realizadas en campo se deben
hacer en una submuestra separada, que se des-
carta luego de la determinación.
• Los recipientes para el envase de muestras,
nuevo o usado, deben limpiarse siguiendo un
protocolo de lavado establecido, utilizando el
mismo recipiente para cada tipo de parámetro.
• Los recipientes de muestras se deben almace-
nar en ambientes limpios, libres de polvo y
suciedad, debiéndose aplicar iguales precau-
ciones durante su transporte del campo al la-
boratorio.
• Los derivados de petróleo (aceites, gases de
escape y combustibles de lanchas y vehículos)
son fuentes potenciales de contaminación de
las muestras. Es sabido que el humo de cigarri-
llo y los gases de escape contaminan las mues-
tras con plomo y metales pesados.
• NUNCA mida en campo o en el laboratorio la
conductividad en una muestra de agua donde
se haya medido previamente el pH, debido a
que los electrodos de pH difunden KCl y alte-
ran el valor medido. Esto es particularmente
válido para muestras de agua dulce con nive-
les bajos de conductividad.
• No deben exponerse las muestras a la luz solar
directa, por lo cual debe procurarse arribar lo
más rápido al laboratorio.
En lo posible, es conveniente detectar los errores
sistemáticos o al azar generados por una manipu-
lación deficiente de las muestras y/o contamina-
ción de los envases de muestreo, desde la toma
hasta su determinación en laboratorio. Para lo an-
terior, antes de comenzar la recolección de las
muestras se selecciona al azar uno de cada 10
frascos limpios para llenar con agua destilada, se
preserva de la misma manera que las muestras y
se analiza con las mismas. El análisis permitirá
detectar cualquier contaminación debida a los re-
cipientes de muestreo utilizados.
La selección y preparación de un recipiente pue-
de ser de gran importancia, más adelante en cada
análisis se indicará el tipo de recipiente en el cual
se debe recolectar y almacenar la muestra. En la
Norma NTC-ISO 5667/2 se da orientación sobre
el tema. No obstante, se debe recordar que el re-
cipiente en el cual se almacena la muestra y el
tapón no deben:
– Ser causa de contaminación (por ejemplo,
los recipientes de vidrio de borosilicato pue-
den incrementar el contenido de sílice o
sodio).
– Absorber o adsorber los constituyentes que
se deban determinar (por ejemplo, en un
recipiente de polietileno se pueden absor-
ber hidrocarburos; y en la superficie de uno
de vidrio se pueden adsorber trazas de me-
tales).
– Reaccionar con ciertos constituyentes de la
muestra (por ejemplo, fluoruros que reac-
cionen con el vidrio).
En el caso de muestras para la determinación de
parámetros fisicoquímicos, una precaución senci-
lla que, sin embargo, no es adecuada en todos los
casos*
, es llenar los frascos completamente y ta-
parlos en tal forma que no haya aire sobre la mues-
tra. Esto limita la interacción con la fase gaseosa y
la agitación durante el transporte evitando así, las
modificaciones en el contenido de CO2
, y por con-
siguiente, las variaciones en el pH; los hidrocarbo-
natos no se convierten en carbonatos precipitables;
el hierro tiene menos tendencia a ser oxidado,
limitando así variaciones de color, etc.
*
No se recomiena llenar completamente los frascos cuando
las muestras van a ser sometidas a congelamiento,porque la
dilatación puede provocar la ruptura del envase.
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Si las muestras van a ser congeladas, los frascos
se deben llenar, pero no completamente; el
congelamiento (a – 20o
C) permite en general un
incremento en el período de almacenamiento. No
obstante, es necesario controlar la técnica de
congelamiento y deshelado, para retornar la mues-
tra a su equilibrio inicial; en este caso es muy
recomendable usar recipientes plásticos.
3. Preservación de muestras
Las técnicas analíticas son validas, es decir, cum-
plen con los requisitos de precisión y exactitud
siempre y cuando sean aplicadas a muestras re-
cientemente tomadas. En muchos casos los análi-
sis no pueden ser realizados inmediatamente en
el sitio de procedencia y se hace necesario un
procedimiento de preservación de las mismas que
garantice la conservación de los analitos durante
el transporte al laboratorio y el tiempo necesario
para ejecutar el análisis. Una buena técnica de
preservación debe retardar los cambios químicos
y biológicos que sufre la muestra una vez ha sido
removida de su fuente.
Los diferentes procedimientos son establecidos te-
niendo en cuenta la naturaleza de la muestra, la
estabilidad de los analitos, la reactividad de estos
y la matriz donde se encuentran. Las funciones de
los métodos de preservación son retardar la ac-
ción biológica y la hidrólisis de los compuestos
químicos y sus complejos, reducir la volatilidad
de los constituyentes y los efectos de absorción y
retardar la oxidación y reducción de los compo-
nentes de interés. En general, los métodos exis-
tentes para la preservación se limitan a un control
de pH, la adición de sustancias químicas, la refri-
geración y la congelación de las muestras.
3.1 Aguas
Para la conservación de muestras líquidas se han
propuesto diversos componentes químicos, a con-
centraciones variadas equitativamente. Los más uti-
lizados son:
– Ácidos
– Soluciones básicas
– Biocidas
– Reacciones particulares (fijación)
En la tabla 2 se presentan las recomendaciones
para preservación de muestras según el tipo de
constituyente y parámetro a evaluar. Otro punto
indirecto de importancia es minimizar la altera-
ción que sufre la muestra una vez es tomada, por
ello el contenedor debe evitar la contaminación,
ayudar a la preservación de la muestra y prote-
gerla de la acción de la luz.
En la Norma NTC-ISO 5667/3 y el Standar Methods
se pueden encontrar más recomendaciones con
respecto a la preservación y almacenamiento de
muestras líquidas.
3.2 Sedimentos marinos
Cuando las muestras son de sedimentos, la mejor
forma de almacenar y preservar la muestra es se-
cándola; para esto el mejor procedimiento es la
liofilización (secado a bajas temperaturas), y el
almacenamiento en un medio exento de hume-
dad. Si el análisis inmediato no es posible, y tam-
poco se cuenta con un equipo liofilizador, es con-
veniente secarla en estufa a 40 o
C hasta que la
muestra esté libre de humedad. Posteriormente
se almacena en bolsas plásticas, si el análisis es
de metales pesados; o en papel aluminio, si se
buscan residuos de pesticidas, asegurándose de
mantenerlas en un desecador.
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Cuando se quieren determinar en los sedimentos
parámetros como materia orgánica, nitrógeno to-
tal o fósforo total, el congelamiento es suficiente.
Es aconsejable realizar una determinación simul-
tánea de humedad para expresar los resultados
en base seca.
Tabla 2. Recomendaciones para la preservación y almacenamiento
de muestras líquidas2
Parámetro por Tipo de recipiente Técnica de Tiempo máximo de Comentarios
estudiar preservación preservación
recomendado antes
del análisis
Temperatura P, V - De inmediato
Salinidad V, P sello hermético
De inmediato, o refri-
6 meses
gere sello hermético
pH P, V - Analice de inmediato
Sólidos P, V Refrigerar 7 días
Amonio P Congelar -20o
C 7 días
Nitrito P Congelar -20o
C 2 días
Recomiendan que
sea de inmediato
Nitrato P Congelar -20o
C 48 horas
Silicatos P Congelar -20o
C 28 días
Nitrógeno total P, V
Adicionar H2
SO4
a
7 días
pH 2 y refrigerar
Fosfatos
P, V enjuagado Filtrar y
48 horas
con ácido congelar
Fósforo total P, V
Adicionar H2
SO4
a
28 días
pH 2 y refrigerar
Titulación puede ser
Oxígeno disuelto V, botellas DBO demorada después 8 horas
de la acidificación
Clorofila P, V
Filtradas, en la
28 días
oscuridad a – 20o
C
DBO P, V Refrigerar 6 horas No pasar 48 horas
DQO P, V
Adicionar H2
SO4
a
7 días
pH 2 y refrigerar
Pesticidas
V, enjuagado con Refrigerar, adicionar
7 días
solvente 50 ml de solvente
Metales
P, enjuagado con Adicionar HNO3
a
6 meses
ácido pH 2 y refrigerar
Hidrocarburos di- V, enjuagado con Refrigerar, adicionar si Realizar la extracción
sueltos dispersos solvente es posible el solvente al menor tiempo
de extracción posible
V de boca ancha, Adicionar H2
SO4
a
Aceites y grasas enjuagado con pH 2 y refrigerar 28 días
ácido
P= Plástico, V =Vidrio
2
Adaptada del Standar Methods. 20Th
Edition, y de la Norma NTC ISO-5667/3
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1.Temperatura
Las lecturas de temperatura son usadas en opera-
ciones generales de laboratorio. En estudios
limnológicos, a menudo se requiere el conocimien-
to de este parámetro como una función de la pro-
fundidad. Además, las temperaturas elevadas que
resultan de descargas de agua caliente pueden
tener un impacto ecológico significativo.
Normalmente, las medidas pueden hacerse con
un termómetro Celsius (centígrado) con columna
de mercurio, el cual mínimo debe tener escala
marcada cada 0.1°C. Para prevenir rupturas en
labores de campo, se recomienda un termómetro
con cazoleta protectora. En la actualidad se em-
plean muchos medidores electrónicos provistos
con sondas, los cuales poseen termocuplas o
termistores en su interior.
Alcance y aplicación
Este método es aplicable a todo tipo de aguas
naturales, efluentes industriales y domésticos. Su
precisión viene dada por el equipo utilizado para
la determinación; existen termómetros de mercu-
rio que permiten mediciones con +/- 0.1°C, y equi-
pos electrónicos con sensores (termo-resistencias
y termocuplas), que permiten precisión de +/-
0.01°C.
1.1 Toma de muestra, almacenamiento y
preservación
La medición de temperatura en muestras ambien-
tales debe ser una labor realizada in situ, y no
aplica por ello los procedimientos de almacena-
miento y preservación. El mejor método para la
lectura de este parámetro es introducir directa-
mente los equipos de medición (termómetro o
sonda) en el cuerpo de agua.
1.2 Materiales y equipos
Termómetro de mercurio
Termómetro invertido
Sonda con sensor de temperatura
1.3 Procedimiento
Las muestras en campo deben medirse directa-
mente en la columna de agua introduciendo la
sonda y procurando mantenerla siempre a la mis-
ma profundidad (25 cm por debajo de la superfi-
cie).
Para tomar la temperatura en el fondo de la co-
lumna de agua es conveniente el uso de botellas
que posean termómetros invertidos, o el uso de
○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○
PARÁMETROS IN SITU
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sondas que puedan bajar hasta el lugar donde se
necesita leer. Si no se dispone de estos materiales,
se toma la muestra con una de las botellas de
muestreo (Nansen o Niskin) y se transfiere la ma-
yor cantidad de agua a un recipiente grande (bal-
de, con el fin de minimizar los errores por la trans-
ferencia de calor con el ambiente), y se introduce
la sonda o termómetro, se mantiene una agitación
constante con movimientos circulares y se regis-
tra el valor de temperatura; esta operación debe
hacerse lo más rápido posible.
1.4 Calibración
Con miras a los procesos de validación y certifica-
ción de los laboratorios ambientales, los termó-
metros y sensores de temperatura deben calibrarse
al menos una vez al año por una institución com-
petente, o contra termómetros certificados, siguien-
do el protocolo para cada equipo y/o fabricante.
1.5 Bibliografía de consulta
Rodier, J.1981. Análisis de las aguas. Aguas natu-
rales, aguas residuales y agua de mar. Ediciones
Omega. Barcelona-España.
2. pH
La medición del pH es uno de las actividades más
importantes y de mayor frecuencia en las pruebas
químicas del agua. El rango de pH para aguas
naturales oscila entre 4 y 9 y la mayoría son lige-
ramente básicas debido a la presencia de
bicarbonatos y carbonatos de metales alcalinos y
alcalinotérreos. El pH del agua pura a 25°C es de
7, neutro.
En la actualidad la técnica más exacta, usada para
la medición del pH es la potenciométrica, que se
fundamenta en la medida de la diferencia de po-
tencial experimentada en dos celdas electroquí-
micas (denominadas electrodos), se emplea un
electrodo combinado de membrana de vidrio y
uno de calomel como referencia. Los equipos ac-
tuales combinan estas dos celdas electrolíticas en
un mismo sensor, y poseen programas electróni-
cos internos que dan la medida directa a partir de
la diferencia de potencial, facilitando la lectura de
este parámetro. Los medidores de pH (pHmetro)
modernos poseen un mecanismo electrónico que
compensa automáticamente la medida con res-
pecto a la temperatura, mostrando de esta forma
el valor real de pH a la temperatura de medición.
Equipo pHmetro WTW. Utilizado para medir el pH en
laboratorio y en campo
Alcance y aplicación
Este método es aplicable a todo tipo de aguas
naturales, efluentes industriales y domésticos. Su
precisión viene dada por el equipo utilizado para
la determinación; existen pHmetros que permiten
mediciones con +/- 0.001 unidades, y para su ca-
libración requieren de cinco puntos o estándares.
Los más utilizados dan una precisión de +/- 0.01
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unidades, y se calibran con tres puntos (pH 4.00 ,
7.00 y 10.00).
2.1 Toma de muestra, almacenamiento y
preservación
La medición del pH en muestras ambientales tam-
bién debe ser una labor realizada in situ. El mejor
procedimiento para medir este parámetro es in-
troducir el sensor en el cuerpo de agua; si esto no
es posible (como para aguas profundas), se pue-
de recolectar la muestra con una de las botellas
de muestreo (Nansen o Niskin), trasferirla luego a
una botella de polietileno completamente llena
(250 – 500 ml), taparla y almacenarla en la oscuri-
dad y a baja temperatura hasta el momento de la
lectura (WTW, 1997). Si la lectura no se puede
realizar en el momento del muestreo se deben
mantener las botellas en la oscuridad, evitando el
intercambio con la atmósfera, sobre todo si se tra-
ta de aguas de alta pureza o que no estaban en
equilibrio con esta.
El tiempo de almacenamiento está condicionado
a lo que demore el transporte de la muestra des-
de el sitio de muestreo al laboratorio; este tiempo
debe ser el menor posible tratando de no superar
un par de horas.
2.2 Materiales y equipos
pH-metro
Electrodo
Beakers de 50 ml
Unidad de agitación magnética
Barras magnéticas de agitación, recubiertas con
teflón
Soporte metálico
Agua destilada
Frasco lavador
Beaker grande (1000 ml)
2.3 Reactivos
Soluciones Buffer, pH: 4.01, 7.00 y 10.01, de cual-
quier marca certificada disponible en el mercado.
2.4 Procedimiento
Muestras en laboratorio:
• Calibrar el equipo, tal como se describe en el
numeral 2.5
• Enjuagar completamente el electrodo con agua
destilada y luego con muestra
• Traspasar una buena cantidad de muestra
(aprox. 50 ml) a un erlenmeyer previamente
purgado
• Colocar una barra magnética y mantener agita-
ción suave para lograr una medición más pre-
cisa
• Introducir el electrodo en la muestra
• Esperar a que estabilice la lectura en el display
del equipo, aproximadamente 30 segundos,
para registrar el pH de la muestra
• Sacar el electrodo y enjuagarlo con agua desti-
lada y colocar su respectivo protector del bul-
bo.
Muestras en campo:
Las muestras en campo pueden medirse directa-
mente en la columna de agua procurando mante-
ner siempre la sonda a la misma profundidad (25
cm por debajo de la superficie). Las muestras ex-
traídas del fondo de la columna, se transfieren de
la botella de muestreo a un recipiente (beaker),
se introduce la sonda, se mantiene una agitación
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constante con movimientos circulares y se regis-
tra el valor del pH; esta operación debe hacerse
lo más rápido posible.
2.5 Calibración
El equipo debe calibrarse diariamente antes de
efectuar las mediciones, de la siguiente manera:
• Seleccionar dos buffers cuyo rango de pH com-
prenda el valor esperado del pH de la muestra;
el primero debe ser cercano al punto
isopotencial del electrodo (pH 7) y el segun-
do, al pH esperado de la muestra (por ejemplo
pH 4 o pH 10)
• Enjuagar el electrodo con agua destilada y lue-
go con solución buffer pH 7
• Colocar el electrodo en el frasco que contiene
la solución buffer pH 7
• Introducir una barra magnética y mantener
agitación suave
• Esperar por lo menos 30 segundos y proceder
de acuerdo con el Manual de Operación del
Equipo
• Repetir los cuatro últimos pasos, pero utilizan-
do el segundo buffer y operar como se descri-
be en el manual del equipo
• Si todas las etapas son realizadas perfectamen-
te, el valor de la pendiente del equipo estará
entre el 92 y 102% y se podrá proceder a la
medición de pH.
Recomendaciones
Se debe determinar el pH de las aguas in situ, de
modo que no se alteren los equilibrios iónicos
debido al transporte o a una permanencia prolon-
gada de las muestras en los frascos.
2.6 Bibliografía de consulta
Garay, J.; Panizzo, L.; Ramírez, G.; Sánchez, J. Ma-
nual de técnicas analíticas de parámetros físico-
químicos y contaminantes marinos. Centro de In-
vestigaciones Oceanográficas e Hidrográficas,
CIOH. Cartagena, 1993.
WTW - ORION. 1997. Manual de instrucciones.
WTW pHmeter 330.
3. Salinidad
El conocimiento de la salinidad es fundamental
en estudios oceanográficos, pues es necesario para
la determinación de corrientes y la identificación
de masas de aguas. En estudios ambientales es un
factor importante porque puede significar la pre-
sencia o no de organismos y peces.
Martín Knudsen, en 1901, la definió como el nú-
mero total de gramos de material sólido disuelto
en un kilo de agua de mar. Cuando el carbonato
ha sido convertido en óxido, el bromo y el yodo
han sido reemplazados por cloro y toda la mate-
ria orgánica ha sido completamente oxidada, des-
pués de secar la muestra a una temperatura de
480°C (Margalef, 1982).
La salinidad se puede calcular a partir de la con-
ductividad, el resultado es numéricamente menor
que el residuo filtrable y se reporta usualmente
como gramos por Kg o partes por mil (psu ó ‰).
La mayor parte de las sales disueltas en el agua de
mar están en forma de halogenuros, que, a ex-
cepción del flúor, se determinan globalmente por
argentimetría. La salinidad se puede determinar a
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partir de la conductividad eléctrica, gravedad es-
pecífica o con equipos tales como el salinómetro
de inducción o el refractómetro; de todos, el me-
nos preciso es este último.
Actualmente en la mayoría de laboratorios se mide
por medio de la conductividad, la cual se define
como la capacidad que tiene una sustancia de
transportar electrones (conducir electricidad); en
el agua, esta capacidad se ve influenciada por la
cantidad de sales disueltas y la temperatura. Esto
significa que a mayor contenido de sales, mayor
conductividad; de esta forma, se puede emplear
esta propiedad para medir el contenido de sales
en una muestra de agua.
Hoy en día existen equipos que miden la conduc-
tividad y la temperatura de una muestra de agua,
y calculan la salinidad a través de programas elec-
trónicos internos. Si no se dispone de un equipo
de estos, también se puede determinar con un con-
ductímetro, un termómetro y haciendo uso del
algoritmo reportado en “Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater”. La ecua-
ción para la conductividad relativa a la tempera-
tura t (Rt) puede ser tomada de «Specific Conduc-
tance: Theoretical considerations and application
to analytical quality control» por R.L. Miller, W.L.
Bradford, y N.E. Peters.
En los salinometros de inducción se genera un
campo eléctrico que induce una corriente eléctri-
ca a través de una bobina por la que circula el
fluido; esta coriente generada es proporcional a
la salinidad de la muestra, De esta manera se
emplea dicha propiedad para medir la concentra-
ción de sales disueltas en un líquido.
Alcance y aplicación
El método conductimétrico es aplicable a todo tipo
de aguas naturales, especialmente de mar. Tam-
bién es aplicable a efluentes industriales y domés-
ticos.
Su precisión viene dada por el equipo utilizado
para la determinación, generalmente salinómetros
- conductímetros, que permiten mediciones con
+/- 0.1‰. Existen equipos como los salinómetros
de inducción que tienen una precisión de +/-
0.0003º/oo.
3.1 Toma de muestra, almacenamiento y
preservación
De la botella Nansen o Niskin la muestra se pasa
a una botella de polietileno de 500 ml previamen-
te purgada y se tapa para prevenir la evapora-
ción. La lectura se realiza una vez llegado al labo-
ratorio, si no es posible en el mismo día, la mues-
tra debe refrigerarse a 4 o
C sin sobrepasar los sie-
te días de almacenamiento.
3.2 Materiales y equipos
Salinómetro –conductímetro o salinómetro de in-
ducción
Beakers
3.3 Reactivos
Agua estándar de mar de 35 ‰
Soluciones de KCl
3.4 Procedimiento
Las muestras en campo pueden medirse directa-
mente introduciendo la sonda en la columna de
agua y procurando sumergirla siempre a la misma
profundidad (25 cm por debajo de la superficie).
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Para muestras extraídas del fondo de la columna,
se transfiere de la botella de muestreo a una bote-
lla de polietileno; en el momento de realizar la
lectura se introduce la sonda en la botella, se man-
tiene una agitación constante con movimientos
circulares y se registra el valor de la salinidad y la
conductividad.
3.5 Calibración
La calibración se efectúa a partir de agua de mar
estándar de 35 partes por mil de salinidad, si el
equipo es conductímetro – salinómetro; para la
calibración se pueden emplear estándares de
conductividad comerciales o soluciones de KCl
de concentración conocida, siguiendo las indica-
ciones del manual del equipo.
3.6 Cálculos
El salinómetro da directamente la medida de la
salinidad en psu; en el caso de no contar con este
equipo y disponer sólo de un conductímetro se
recurre al algoritmo reportado en Standard
Methods:
Salinidad=0.008-
0.1692*Rt0.5
+25.3851*Rt+14.0941*Rt1.5
-
7.0261*Rt2
+2.7081*Rt2.5
+(T-15) *(0.0005-
0.0056*Rt0.5
-0.0066*Rt-0.0375*Rt1.5
+0.0636*Rt2
-
0.0144*Rt2.5
)/(1+0.0162*(T-15))
Rt = Co
/42914/
(0.6766097+0.0200564*T+0.0001104259*T2
-
0.00000069698*T3
+
0.0000000010031*T4
)
Co
= Ce
*(1+0.0184*(T-25))
Rt = Conductividad relativa a la temperatura de
la muestra
Ce
= Conductividad específica a 25 o
C
Co
= Conductividad a la temperatura de la
muestra
3.7 Bibliografía de consulta
APHA.1998. Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater. Edición 20. APHA/
AWWA/WPCF. 2-48 pp
WTW-ORION. Manual de instrucciones.
Salinometer WTW-640
4.Transparencia
La turbidez en el agua es causada por material
suspendido orgánico o inorgánico como arcilla,
arena, limos, compuestos orgánicos solubles co-
loreados, plancton y otros organismos microscó-
picos.
La transparencia puede ser medida in situ o en
laboratorio. Para la medición en el laboratorio, se
determina la turbidez por medio de métodos tales
como el nefelométrico y el visual (APHA, 1981).
En condiciones de campo, un estimativo de la tur-
bidez del agua es el obtenido con la aplicación
del disco Sechi. En este manual se hará referencia
unicamente a este método.
4.1 Materiales y equipos
Disco Sechi: disco de 20 cm de diámetro, dividido
en 4/4, dos de ellos de color negro y los otros dos
blancos, en forma alternada
Peso o lastre
 


	27. Manual de técnicas  analíticas para la determinación de parámetros fisicoquímicos y contaminantes marinos
INSTITUTO DE INVESTIGACIONES MARINAS Y COSTERAS — José Benito Vives de Andréis – INVEMAR 27
4.2 Procedimiento
Sumergir el disco en el agua, mantenerlo vertical
con la ayuda de un peso, anotar el valor de pro-
fundidad a la cual desaparece para el observador.
La medición se debe hacer lo más verticalmente
posible, y es preferible realizar las mediciones en-
tre 10:00 am y 2:00 pm.
4.3 Bibliografía de consulta
Rodier, J.1981. Análisis de las aguas. Aguas natu-
rales, aguas residuales y agua de mar. Ediciones
Omega. Barcelona-España.
 



	29. INSTITUTO DE INVESTIGACIONES  MARINAS Y COSTERAS — José Benito Vives de Andréis – INVEMAR 29
○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○ ○
SÓLIDOS
El término “sólidos” se refiere a la materia sólida
suspendida o disuelta en el agua o en sus dese-
chos. Los sólidos pueden afectar adversamente la
calidad de las aguas en varias formas: aguas con
alto contenido de sólidos son menos agradables
para el gusto humano y pueden inducir a una
reacción fisiológica desfavorable en el consumi-
dor. Aguas altamente mineralizadas también son
poco aptas para muchas aplicaciones industriales,
por estas razones un límite de 500 mg/l de sólidos
es deseable para aguas potables. Las aguas alta-
mente mineralizadas son inútiles para muchas apli-
caciones industriales; y las que poseen altos con-
tenidos de sólidos disueltos pueden ser estética-
mente insatisfactorias para propósitos como el
baño (APHA, 1998).
Los sólidos totales son el material residual resul-
tante en un recipiente luego de la evaporación de
una muestra y su subsecuente secamiento en un
horno a temperatura definida y constante; es de-
cir, representan la suma de los sólidos disueltos o
no retenidos a través de un filtro y los sólidos no
disueltos o retenibles por filtración. Por tal razón,
los diferentes tipos de sólidos son definidos arbitra-
riamente por el técnico al momento del análisis,
según el método usado para su determinación.
Los resultados para sólidos totales, volátiles y fijos
están sujetos a errores considerables, por pérdida
de compuestos volátiles durante la evaporación
de CO2
y minerales volátiles durante la calcina-
ción. Los resultados de muestras que contengan
aceites o grasas pueden ser de valores cuestiona-
bles por la dificultad en el secado a peso constan-
te en un tiempo razonable. En aguas altamente
mineralizadas con significantes contenidos de cal-
cio, magnesio, cloruros y/o sulfatos pueden ser
higroscópicos y requerir prolongados tiempos de
secado; con la desventaja de ganar rápidamente
peso durante la operación de pesado.
El analista debe seleccionar la temperatura que
mejor se ajuste a la muestra. En cualquier caso
deberá informarse la temperatura de secado.
Los envases plásticos son satisfactorios para la pre-
servación de las muestras, las cuales deberán ser
analizadas rápidamente para minimizar la posibi-
lidad de cambios físicos o químicos durante el
almacenaje. Deben excluirse partículas no repre-
sentativas tales como restos de madera, organis-
mos o materiales fecales presentes en la muestra.
Alcance y aplicación
Los métodos que se describen a continuación son
aplicables a todo tipo de aguas naturales, efluentes
industriales y domésticos; con los inconvenientes
expuestos anteriormente. La precisión de los mis-
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mos está relacionada con el proceso de pesaje,
por lo tanto, es aconsejable utilizar una balanza
analítica que de +/- 0.0001 g de precisión, aun-
que en el mercado ya es fácil conseguirlas de +/-
0.00001 g.
Balanza analítica empleada para la determinación de
sólidos en muestras de agua
1. Sólidos totales a 103 - 105°C
Una muestra bien mezclada se evapora en una
cápsula secada a peso constante en una estufa a
103 - 105 °C; el incremento de peso de la cápsula
vacía representa el residuo total. Aunque en mues-
tras de aguas residuales los resultados pueden no
representar el peso real de sólidos disueltos y sus-
pendidos, esta es una determinación útil en plan-
tas de control.
Precisión del método
Análisis por duplicado de 41 muestras de agua y
aguas de desecho fueron hechas encontrándose
una desviaciones estándar de las diferencias de
6.0 mg/l (APHA, 1998).
1.1 Toma de muestra, almacenamiento y
preservación
De la botella Nansen o Niskin se llena un frasco
de vidrio o polietileno con la muestra; de este
mismo se puede extraer submuestras para la de-
terminación de todos los sólidos (totales, suspen-
didos y volátiles); la cantidad recolectada debe
ser la suficiente para permitir tal fin. Hay que te-
ner precaución en el muestreo de aguas con alto
contenido de sólidos sedimentables; la forma alar-
gada de las botellas muestreadoras y un flujo muy
lento para extraer la muestra por la llave, facilitan
la sedimentación de los sólidos provocando dife-
rencia en este parámetro entre las primeras y las
últimas botellas receptoras que se llenan.
La muestra debe transportarse refrigerada al labo-
ratorio a 4°C. Si el análisis no se puede realizar de
inmediato se debe almacenar refrigerada por un
periodo no superior a siete días. Antes de realizar
el análisis se debe homogenizar la muestra agi-
tándola fuertemente.
1.2 Materiales y equipos
Cápsulas de porcelana de 100 ml
Mufla con rango de temperatura (T° ambiente -
1100°C)
Horno con rango de temperatura (T° ambiente -
250 +/- 5 °C)
Estufa de secado
Desecador
Balanza analítica (+/- 0.0001g)
1.3 Procedimiento
• Colocar una cápsula de porcelana limpia en
una mufla a ignición a 550 °C por una
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• Enfriar, desecar, pesar y guardar la cápsula en
un desecador hasta ser utilizada.
• Transferir un volumen conocido de la muestra
a la cápsula (50 ml) y evaporar a sequedad en
un horno de secado a una temperatura de 98
°C para evitar ebullición y salpicaduras; elegir
un volumen de muestra que produzca un resi-
duo mínimo de 25 a 250 mg. Este volumen
puede estimarse a partir de la conductividad;
si es necesario, se pueden adicionar cantida-
des sucesivas de muestras a la misma cápsula
• Mantener durante una hora a 103 - 105 °C una
vez evaporada
• Enfriar el recipiente en un desecador y poste-
riormente pesar
• Repetir el ciclo de secado a 103 - 105 °C, en-
friando, desecando y pesando hasta obtener
un peso constante o hasta que la pérdida de
peso sea menor que el 4% del peso previo
1.4 Cálculos
Los sólidos totales se calculan como:
(A - B) x 1000
Sólidos (g/l) = ——----———-
ml (muestra)
A = Peso cápsula más la muestra (g)
B = Peso cápsula (g)
Recomendaciones
Se deben excluir partículas grandes flotantes o
aglomeradas sumergidas de materiales no hetero-
géneos en la muestra, y dispersar la grasa o el
aceite flotante visible con un agitador antes de
retirar una porción de muestra para el análisis.
50 ml de agua
Preparar crisol
de porcelana
Evaporar en
horno a 98oC
Secar por 01
hora a 103-
105oC
Pesar
¿Peso
constante?
Cálculos
NO
SI
1.5 Diagrama de flujo
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1.6 Bibliografía de consulta
APHA. 1998. Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater. Edition 20. APHA/
AWWA/WPCF. 2-56 pp.
Rodier, J.1981. Análisis de las aguas. Aguas natu-
rales, aguas residuales y agua de mar. Ediciones
Omega. Barcelona-España.
2. Sólidos totales en suspensión (seco
a 103 – 105 °C)
Los sólidos totales en suspensión son el material
retenido sobre un filtro estándar después de la filtra-
ción de una muestra bien mezclada de agua. Estos
sólidos son secados a 103 - 105 °C. Si el material
suspendido se atasca en el filtro prolongando el
tiempo de filtración, puede ser necesario incremen-
tar el diámetro de los filtros o decrecer el volumen
de muestra. Para obtener un estimativo de los sólidos
en suspensión se puede calcular la diferencia entre
los sólidos totales y los filtrables (disueltos) totales.
Precisión del método
En estudios hechos sobre dos analistas en cuatro
sets de 10 determinaciones cada uno, la desviación
estándar fue 5.2 mg/l (coeficiente de variación 33%)
a 15 mg/l, 24 mg/l (10%) a 242 mg/l, y 13 mg/l
(0.76%) a 1707 mg/l. Así mismo, se hicieron análi-
sis por duplicado de 50 muestras de agua y aguas
de desecho, encontrándose una desviación están-
dar de las diferencias de 2.8 mg/l. (APHA, 1998).
2.1 Toma de muestra, almacenamiento y
preservación
Ver numeral 1.1.
2.2 Materiales y equipos
Filtro (Millipore) o de fibra de vidrio
Equipo de filtración
Horno con rango de temperatura (T° ambiente -
250 +/- 5 °C)
Estufa de secado
Desecador
Balanza analítica (+/- 0.0001g)
2.3 Reactivos
Caolín
Agua desionizada
2.4 Procedimiento
Preparación del filtro
• Colocar el filtro en un equipo de filtración y
aplicar vacío
• Lavar con 3 porciones sucesivas de 20 ml de
agua destilada
• Secar durante una hora a 103 - 105 °C hasta
obtener peso constante
• Colocar en desecador durante 30 minutos
• Pesar el filtro antes de usarlo
Tratamiento de la muestra
• Colocar el filtro en el equipo de filtración y
pasar un volumen conocido (ml) de muestra,
aplicando vacío
• Enjuagar el embudo y el filtro con agua desti-
lada
• Remover y secar el filtro en un horno a 103 -
105 °C
• Llevarlo al desecador durante 30 minutos y
pesar hasta alcanzar peso constante
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Nota: Para muestras con altos contenidos de sales
disueltas es necesario enjuagar el filtro con agua
destilada para evitar problemas durante la pesada.
2.5 Calibración
Este método es necesario validarlo con miras a la
acreditación de los laboratorios ambientales, para
tal fin se evalúa el porcentaje de recuperación a
partir de muestras con concentración conocida de
caolín.
2.6 Cálculos
El contenido de sólidos suspendidos totales se cal-
cula como:
(A - B) x 106
SST en mg/l = ———————-
ml (muestra)
A = Peso filtro + residuo (g)
B = Peso filtro (g)
Muestra de agua
(aprox. 500ml)
Preparación del
filtro
Equipo de filtración
al vacío
Filtrar - enjuagar filtro
con agua destilada
Secar por 1 hora
a 103-105 oC
Pesar
¿Peso
constante?
Cálculos
NO
SI
2.7 Diagrama de flujo
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2.8 Bibliografía de consulta
APHA. 1998. Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater. Edition 20. APHA/
AWWA/WPCF. 2-57 pp.
Rodier, J.1981. Análisis de las aguas. Aguas natu-
rales, aguas residuales y agua de mar. Ediciones
Omega. Barcelona-España.
3.Sólidos fijos y volátiles totales a 550°C
Los componentes fijos y volátiles de los sólidos
totales pueden ser determinados por ignición de
la muestra a 550 +/- 25 °C. Esta determinación
ofrece una aproximación de la cantidad de mate-
ria orgánica presente en la fracción sólida del de-
secho.
Precisión del método
Los errores negativos pueden ser producidos por
pérdida de materia volátil durante el secado. En
estudios realizados por tres laboratorios sobre cua-
tro muestras y 10 replicas, la desviación estándar
fue de 11 mg/l a 170 mg/l de sólidos volátiles
totales.
3.1 Toma de muestra, almacenamiento y
preservación
Ver numeral 1.1.
3.2 Materiales y equipos
Mufla con rango de temperatura (T° ambiente –
1100 °C)
Horno con rango de temperatura (T° ambiente –
250 +/- 5 °C)
Balanza analítica (+/- 0.0001 g)
Equipo de filtración
Cápsulas de porcelana de 100 ml
Desecador
3.3 Procedimiento
• Evaporar a 103 - 105 °C en una cápsula de
porcelana un volumen conocido de muestra
homogeneizada (50 ml)
• Someter a ignición el residuo obtenido hasta
obtener peso constante en una mufla a 550 °C
entre 15 y 20 minutos
• Dejar enfriar la cápsula parcialmente en el aire
hasta que la mayor parte del calor se haya disi-
pado y transfiérala al desecador para enfria-
miento total
• Una vez enfriada, pesar. Reportar como sóli-
dos volátiles el peso perdido, y como residuo
fijo total el material presente en la cápsula
3.4 Cálculos
Los sólidos volátiles se calculan como:
(A - B) x 106
Sólidos volátiles (mg/l) = ————————-
ml (muestra)
(B - C) x 106
Sólidos fijos (mg/l) = —————————
ml (muestra)
A = Peso de la cápsula mas residuo antes
de ignición (g)
B = Peso de la cápsula mas residuo después de
ignición (g)
C = Peso de la cápsula vacía (g)
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3.5 Diagrama de flujo
4.1 Toma de muestra, almacenamiento y
preservación
Ver numeral 1.1.
4.2 Materiales y equipos
La prueba volumétrica requiere únicamente un
cono de Imhoff
Horno con rango de temperatura (T° ambiente -
250 +/- 5 °C)
Balanza analítica (+/- 0.0001g)
Filtro (Millipore) o de fibra de vidrio
Equipo de filtración
Estufa de secado
Desecador
50 ml de agua
Secar a 103-105oC
Calcinar a 550oC
por 15 – 20 min.
Enfriar en
desecador
Pesar
Cálculos
Preparar cápsula
de porcelana
3.6 Bibliografía de consulta
APHA. 1998. Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater. Edition 20. APHA/
AWWA/WPCF. 2-58 pp.
Rodier, J.1981. Análisis de las Aguas. Aguas natu-
rales, aguas residuales y agua de mar. Ediciones
Omega. Barcelona-España.
4. Sólidos sedimentables
El material sedimentable en aguas superficiales y
salinas así como en desechos domésticos e indus-
triales, puede determinarse y reportarse sobre una
base de volumen (ml/l) o de peso (mg/l).
Precisión del método
La precisión de este método aún no está disponi-
ble.
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4.3 Procedimiento
Por volumen
• Llenar el cono de Imhoff a la marca de un litro
con una muestra bien mezclada a fondo, dejar
en reposo por 45 minutos.
• Agitar ligeramente los lados del cono con una
barra, dejar 15 minutos más y registrar el volu-
men de material sedimentado en el cono ml/l.
Nota: recuerde homogenizar bien la muestra an-
tes de proceder a llenar el cono.
Por peso
• Determinar el contenido de sólidos en suspen-
sión en mg/l para una submuestra (ver nume-
ral 2.4)
• Colocar la muestra bien mezclada en un beaker
de vidrio (o probeta), de no menos de 9 cm de
diámetro, usar una cantidad mínima de un litro o
lo suficiente para dar una profundidad de 20 cm
• Dejar reposar por una hora y sin remover el
sedimento o el material flotante, sifonear 250
ml del centro del contenido a un punto medio
entre la superficie del lodo sedimentado y la
superficie del líquido.
• Determinar la materia suspendida en mg/l en
la porción sobrenadante, como se indica en el
numeral 2.4 (determinación de los sólidos en
suspensión), esta es la materia no sedimentable.
4.4 Cálculos
Sólidos sedimentables (mg/l) = mg/l SS - mg/l de
SNS
SS = Sólidos en suspensión
SNS = Sólidos no sedimentables
Muestra de agua
Submuestra de
agua (500ml)
Determinar sólidos
suspendidos
(numeral 2.4)
Muestra de agua
(aprox. 1l)
Dejar en reposo
por 1 hora
Sifonear la porción
sobrenadante
Determinar sólidos
suspendidos
(numeral 2.4)
Cálculos
4.5 Diagrama de flujo
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4.6 Bibliografía de consulta
APHA. 1998. Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater. Edition 20. APHA/
AWWA/WPCF. 2-59 pp.
Rodier, J.1981. Análisis de las Aguas. Aguas natu-
rales, aguas residuales y agua de mar. Ediciones
Omega. Barcelona-España.
5. Sólidos disueltos totales a 180 °C
Los sólidos disueltos son el material que pasa a
través de un filtro (de fibra de vidrio o millipore)
y que quedan después de la evaporación y secado
a peso constante a 180 +/-2 °C. El filtrado de los
sólidos en suspensión (no filtrables) puede ser usa-
do para la determinación de los sólidos disueltos.
Precisión del método
Análisis de 77 muestras de concentración conoci-
da de 293 mg/l fueron hechas encontrándose una
desviación estándar de las diferencias de 21.20
mg/l (APHA, 1998).
5.1 Toma de muestra, almacenamiento y
preservación
Ver numeral 1.1.
5.2 Materiales y equipos
Horno con rango de temperatura (T° ambiente -
250 +/- 2 °C)
Mufla con rango de temperatura (T° ambiente –
1100 °C)
Balanza analítica (+/- 0.0001 g)
Filtro (Millipore) o de fibra de vidrio
Cápsulas de porcelana de 100 ml
Equipo de filtración
Estufa de secado
Desecador
5.3 Procedimiento
Preparación del filtro
El filtro Millipore o fibra de vidrio, se prepara igual
que para los sólidos en suspensión. Ver numeral 2.4.
Preparación del recipiente para evaporación
Colocar el recipiente limpio a ignición a 550 °C
por una hora, enfriarlo y guardarlo en el deseca-
dor hasta que se vaya a utilizar, pesar inmediata-
mente antes de usarlo.
Análisis de muestra
• Usar una muestra que produzca no más de 200
mg de residuo filtrable total (sólidos)
• Filtrar 100 ml, o más de la muestra bien mez-
clada al vacío a través del filtro
• Continuar la succión por cerca de tres minutos
después de la filtración hasta succionar toda el
agua que sea posible.
• Transferir 100 ml del filtrado a un recipiente de
evaporación tarado, y evaporar a sequedad so-
bre un baño de vapor, secar la muestra evapo-
rada al menos una hora en un horno a 180°C;
enfriar en un desecador y pesar. Repetir el ci-
clo, secando hasta obtener un peso constante
o hasta que el peso varíe en menos de 0.5 mg.
5.4 Cálculos
(A - B) x 1000
Sólidos disueltos (g/l) = ——————————
C
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A = Peso recipiente más residuo seco (g)
B = Peso del recipiente vacío (g)
C = Volumen de filtrado usado (ml)
Muestra de agua
(aprox. 100ml)
Preparación
del filtro
Equipo de
filtración al vacío
Filtrar – recoger
el filtrado
Evaporar el filtrado
Preparación de
la cápsula de
evaporación
Secar por 1 hora
a 180oC
Pesar
¿Peso
constante?
NO
SI
Cálculos
5.5 Diagrama de flujo
5.6 Bibliografía de consulta
APHA. 1998. Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater. Edition 20. APHA/
AWWA/WPCF. 2-56 pp.
Rodier, J.1981. Análisis de las aguas. Aguas natu-
rales, aguas residuales y agua de mar. Ediciones
Omega. Barcelona-España.
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NUTRIENTES MARINOS
El agua marina está constituida por diversos cons-
tituyentes inorgánicos, los principales cationes son:
calcio(Ca+2
), magnesio (Mg+2
), sodio (Na+
) y
potasio(K+
); los aniones principales son: ion clo-
ruro (Cl-
), sulfato (SO4
=
), carbonato (CO3
-2
) y bi-
carbonato (HCO3
-
). Algunos iones de los constitu-
yentes secundarios son los reconocidos con el
nombre de nutrientes, puesto que pertenecen a
algunas sales que son utilizadas por los vegetales
marinos, (algas) para formar sus tejidos y tienen
una significación biológica especial. Estos se pre-
sentan en el agua de mar en concentraciones va-
riables, según la actividad biológica, y entre ellos
se encuentran el fosfato (PO4
)-3
, nitrato (NO3
-
),
nitrito (NO2
-
), silicato [Si(OH)4
] y amonio (NH4
+
),
(Margalef, 1982).
Los nutrientes están presentes en diferentes for-
mas en los sistemas acuáticos y solamente las for-
mas inorgánicas disueltas se encuentran disponi-
bles para los productores primarios.
El nitrógeno gaseoso en los océanos es aproxima-
damente 30 veces más abundante que la suma de
sus formas inorgánicas (amonio, nitrito, nitrato).
Sin embargo, el nitrógeno molecular es relativa-
mente inerte y para ser utilizado por los organis-
mos debe estar en formas disponibles (NH4
+
, NO2
-
, NO3
-
), los nitratos representan la forma más oxi-
dada del nitrógeno inorgánico y los nitritos son
las sustancias intermedias que se presentan du-
rante el proceso de oxidación del amonio a nitra-
tos. Los niveles de amonio (NH3
+ NH4
+
) se deben
a la actividad biológica, principalmente (Carpenter,
1983).
Espectrofotómetro UV-VIS Perkin Elmer-Lambda 12,
utilizado en la determinación de nutrientes en muestras
ambientales
El enriquecimiento de nutrientes debido a la en-
trada de materia orgánica (MO), eleva la produc-
ción de algas, fenómeno conocido como
eutroficación. Algunos efectos de dicho fenóme-
no son el olor desagradable del agua debido a la
abundancia de algas y el elevado consumo de
oxígeno disuelto por parte de las bacterias en res-
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puesta a la mayor concentración de MO, afectan-
do a las especies acuáticas (Kiely, 1999).
1. Determinación de amonio (méto-
do del azul de indofenol)
El conocimiento del contenido de amonio en agua
marina es de valor considerable para el estudio
del ciclo del nitrógeno en los océanos. El amonio
en el mar proviene principalmente de las
excreciones de animales marinos y la descompo-
sición de compuestos orgánicos nitrogenados,
provenientes a su vez de organismos muertos.
Diversos seres fitoplanctónicos utilizan el amonio
y lo convierten nuevamente en compuestos orgá-
nicos nitrogenados, también puede ser oxidado
por acción química, fotoquímica o bacteriana a
nitrito y luego a nitrato (Riley, 1953).
Aunque en la actualidad, existen diversos méto-
dos para determinación de amonio, el propuesto
por Riley (1953) y modificado por Strickland &
Parsons (1968 - 1972) es el de mayor uso y se
conoce muy ampliamente como el método del
azul de indofenol.
El ion amonio presente en el agua de mar reac-
ciona en un medio citrato alcalino con hipoclorito
de sodio para formar monocloroamina, la cual en
presencia de fenol y nitropruciato de sodio, que
actúa como catalizador, forma el azul de indofenol
y un complejo de citrato con los iones Ca y Mg,
eliminando así, la interferencia que estos puedan
causar al precipitarse durante el análisis. La
absorbancia de la solución resultante se mide
espectrofotométricamente a 640 nm.
Alcance y aplicación
El método es específico para ion amonio y aplica-
ble a todo tipo de aguas naturales. La mínima can-
tidad de amonio detectable en celda de 10 cm es
de 0.1 µg.at.N-NH4/l.
1.1 Toma de muestra, almacenamiento y
preservación
La colección de muestras se realiza mediante el
uso de botellas Niskin, Nansen u otra apropiada.
De éstas, se transfiere a una botella plástica de
500 ml, previamente lavada y purgada. Normal-
mente, la cantidad colectada en la última botella,
sirve para efectuar todos los análisis de nutrien-
tes.
Antes de proceder al análisis es necesario filtrar la
muestra para evitar las interferencias por el mate-
rial suspendido. Es conveniente efectuar el análi-
sis inmediatamente después de realizada la colec-
ción; pero si esto no es posible, se deben almace-
nar en un sitio oscuro y congeladas a -20° C. Es
preferible el uso de congelación instantánea con
CO2
.
1.2 Materiales y equipos
Espectrofotómetro VIS con un rango de 400 - 900
nm
Celdas de vidrio con 10 ó 1 cm de paso óptico
Viales de 40 ml
Dosificadores o pipetas de 1 ml
Dosificadores o pipetas de 2 ml
Pipetas aforadas de 25, 10, 5, 2 y 1 ml
Probetas de 100 y 50 ml
Matraces aforadas de diferentes capacidades
Vasos de precipitado de 100 y 50 ml
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1.3 Reactivos
Agua desionizada: Debe utilizarse agua reciente-
mente desionizada para la preparación de reacti-
vos, estándares y blancos, la cual debe almacenarse
en recipiente de vidrio bien tapado. No cumplir
esta precaución, conduce invariablemente a una
cuantificación deficiente del amonio.
Solución de fenol: Disolver 25 g de fenol (C6
H5
OH)
R.A. en 250 ml de etanol (C2
H5
OH) al 95%, guar-
dar la solución refrigerada en frasco ámbar.
Solución de nitropruciato de sodio [Na2
Fe(CN)5
NO.2H2
O]: Disolver 0.5 g de nitropruciato de sodio
en 100 ml de agua desionizada y completar a 500
ml, guardar refrigerada en botella de color ámbar
(La solución es estable durante 4 semanas).
Reactivo alcalino: Disolver 100 g de citrato de
sodio (C6
H5
Na3
O7
.2H2
O) R.A. y 5 g de hidróxido
de sodio (NaOH) en agua desionizada y comple-
tar a 500 ml. ). Almacenar en recipiente de vidrio
(La solución es estable durante varios meses).
Hipoclorito de sodio (NaClO): Usar una solución
1.5 N. En su defecto usar hipoclorito de sodio
comercial al 12%.
Solución oxidante: Mezclar 60 ml del reactivo
alcalino y 15 ml de hipoclorito de sodio. Esta mez-
cla debe prepararse únicamente el día que se va a
utilizar, los sobrantes deben descartarse. Es preci-
so mantener la solución tapada mientras no está
en uso.
Solución estándar de amonio: Disolver 0.0535 g
de cloruro de amonio (NH4
Cl) grado analítico (pre-
viamente seco a 104 o
C durante dos horas), en
100 ml de agua desionizada. Adicionar 50 µl de
cloroformo como preservante y almacenar refri-
gerada; la solución bien sellada es estable por
varios meses. La concentración de esta solución
es de 10000 µg.at /l.
1.4 Procedimiento
• Filtrar la muestra de ser necesarioa antes de
proceder al análisis
• Adicionar 25 ml de muestra en un vial de 40
ml
• Adicionar 1 ml de solución de fenol, agitar
• Agreguar 1 ml de nitroprusiato de sodio, agitar
• Adicionar 2.5 ml de solución oxidante y agitar
• Mantener los viales cubiertos con papel alumi-
nio o tapados y en la obscuridad, en una habi-
tación con temperatura entre 20 y 27 °C duran-
te una hora
• Leer la absorbancia a 640 nm para todas las
muestras
• Calcular la concentración de amonio
• Con cada conjunto de muestras se debe mon-
tar un blanco y una muestra patrón de 3.0 ug
at/l (cuando se usa celda de 10 cm)
Determinación del blanco
Siga el método descrito para la muestra usando
25 ml de agua desionizada.
1.5 Calibración
• Stock secundario. Medir 1 ml de la solución
patrón y llevar a 100 ml con agua desionizada;
la concentración de esta nueva solución es de
100 µmol/l
• Tomar 0.25, 0.50, 0.75, 1.00 y 1.25 ml del stock
secundario y completar a 25 ml, con agua
desionizada; las concentraciones de estas solu-
ciones son 1.0, 2.0, 3.0, 4.0 y 5.0 ug.at.N/l res-
pectivamente, o seleccionar concentraciones
que estén en el rango de trabajo de las mues-
tras
 


	42. 42 INSTITUTO DE  INVESTIGACIONES MARINAS Y COSTERAS — José Benito Vives de Andréis – INVEMAR
Manual de técnicas analíticas para la determinación de parámetros fisicoquímicos y contaminantes marinos
• Aplicar el proceso descrito para la muestra y el
blanco
Deberá aplicarse una regresión lineal a los resul-
tados y calcular la concentración de la siguiente
forma. Determine la pendiente (m) y el intercepto
(b) de la curva de calibración. [Y = mX+b].
Abs = C * m + b
Y = Abs = Valor de la absorbancia del estandar
X = C = Concentración del estandar
(µg.at.N/l)
b = Intercepto
Nota:
• La linealidad se mantiene hasta los 40 µmoles/l
• La calibración también se puede trabajar con
soluciones patrón preparadas con agua de mar
natural pobre en amonio
1.6 Cálculos
De la curva de calibración se obtiene directamen-
te la concentración de la muestra, así:
Abs - b
C = —————
m
C = Concentración de la muestra en µg.at.N/l
Abs = Absorbancia de la muestra corregida
(menos la absorbancia del blanco)
b = Intercepto
m = Pendiente de la curva de regresión
Recomendaciones
• Todo el material de vidrio a ser utilizado debe
lavarse con ácido clorhídrico diluido al 5% y
enjuagarse con agua desionizada recientemen-
te obtenida
• Bajo ninguna circunstancia se debe abrir un
frasco que contenga amoniaco cuando se esté
efectuando el análisis de amonio
• La boca de los viales debe cubrirse con papel
de aluminio, o mantenerse tapada para reducir
la contaminación de amoniaco atmosférico
• Se deben elaborar por lo menos dos blancos
de reactivos sobre agua desionizada, para ha-
cer la corrección correspondiente a las mues-
tras
• Es bueno mantener apartados los materiales y
pipetas que se utilizan para esta prueba ya que
fácilmente pueden resultar contaminados con
los reactivos usados en otros análisis
• Todos los erlenmeyers deben protegerse de la
luz para evitar sobreproducción del azul por
alta intensidad lumínica
• Diariamente debe leerse entre las muestras un
patrón de 3.0 µg.at/l para mantener estadísti-
camente controlado el método mediante el re-
gistro en una carta de control.
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1.7 Diagrama de flujo
2. Determinación de nitritos
Los nitritos representan una forma intermedia en
el ciclo del nitrógeno; pueden estar presentes
en las aguas como resultado de la degradación
biológica de las proteínas o provenir de otras fuen-
tes.
La mayoría de los métodos para la evaluación de
iones nitrito se basan en la clásica reacción de
Griess (1879) modificada por Llosvay (1889), me-
diante la cual se convierte ácido nitroso en una
tintura fuertemente coloreada, empleando una
amina aromática primaria para diazotar el ion
nitrito, acoplando posteriormente el ion diazo re-
sultante con otra amina aromática en una reac-
ción que lleva a la formación de un compuesto
azo rosado, cuya absorbancia es proporcional a
la cantidad de nitrito inicialmente presente.
Filtrar la muestra
Medir 25 ml de
muestra
Montar patrón de
3.0 ug.at/l
Adicionar 1ml de
Sln. de fenol
Montar un blanco
de reactivos
Preparar la Sln.
Oxidantel
Adicionar 1ml de Sln.
de nitroprusiato de sodio
Adicionar 2.5 ml
de Sln. Oxidante
Esperar 1 hora
Leer absorbancia
a 640 nm
Cálculos
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Las combinaciones de aminas que resultan en com-
puestos azo con absorbancias suficientemente al-
tas para permitir su aplicación en el análisis de las
cantidades traza en que se encuentra normalmen-
te el nitrito en el agua de mar, son muy pocas. Los
procedimientos empleados inicialmente consistían
en modificaciones de Griess-Llosvay, donde se uti-
lizaba ácido sulfanílico para la diazotación y la 1-
naftilamina para el acoplamiento. La más apro-
piada de estas modificaciones es la indicada por
Barnes (1959), que se basa en el procedimiento
desarrollado por Rider & Mellon (1946).
El uso de la anterior combinación de reactivos ha
sido desechado para evitar el riesgo de trabajar
con la potencialmente carcinógena 1-naftilamina
por haberse encontrado el método de la sulfanila-
mida y diclorohidrato de N-(1-naftil)-etilendiamina
que da mejores resultados. Este método fue desa-
rrollado por Shinn (1941) y modificado por
Bendschneider y Robinson (1952); actualmente es
el de mayor aceptación por la comunidad de labo-
ratorios oceanográficos. En principio el nitrito NO2
-
es determinado a través de la formación de un
compuesto azo rojo producido a un pH de 2 a
2.5, acoplando sulfanilamida diazotizada con N-
(1-naftil)etilendiamina dicloruro (NED dicloruro).
La absorbancia de la solución es medida a 543 nm
para su posterior cuantificación.
Alcance y aplicación
El método es aplicable a todo tipo de aguas, espe-
cialmente de mar, pero puede presentar problemas
con aguas coloreadas. La reacción colorimétrica
es específica para iones nitrito, sin embargo, pue-
den causar interferencias los iones Cu2+
en concen-
traciones mayores de 0.5 mg/l y los iones sulfuro
en concentraciones superiores a 60 µg de S=
/l.
La mínima cantidad de nitrito detectable por este
método, usando celda de 10 cm es de 0.01 µg.at.N-
NO-
2
/l.
2.1 Toma de muestra, almacenamiento y
preservación
Ver numeral 1.1.
2.2 Materiales y equipos
Espectrofotómetro VIS, con rango espectral de 400-
900 nm
Celdas de 10 ó 1 cm de paso óptico
Viales de 40 ml
Dosificadores o pipetas de 1 ml
Pipetas aforadas de 25, 10, 5, 2 y 1 ml
Probetas de 100 y 50 ml
Matraces aforadas de diferentes capacidades
2.3 Reactivos
Solución de sulfanilamida (C6
H8
N2
O2
S): Disolver
2.5 g de sulfanilamida R.A. en 25 ml de ácido clor-
hídrico concentrado y añadir 150 ml de agua des-
tilada, mezclar y completar a 250 ml, guardar en
un frasco ámbar. Esta solución es estable por va-
rias semanas en oscuridad.
Solución de diclorhidrato de N-(1-naftil)etilen-
diamina (C12
H16
Cl2
N2
): Disolver 0.5 g de reactivo
puro en agua destilada y completar a 500 ml, alma-
cenar en un frasco ámbar. La solución es estable
por un mes. Debe renovarse cuando desarrolle
una coloración café.
Estándar de nitrito: Disolver 0.0690 g de nitrito
de sodio (NaNO2
) previamente seco a 105°C
por dos horas en agua destilada y completar exac-
tamente a 100 ml. Almacenar en botella oscura
con 50 µl de cloroformo como preservativo.
La concentración de esta solución es de 10000
µg.at/l.
 


	45. Manual de técnicas  analíticas para la determinación de parámetros fisicoquímicos y contaminantes marinos
INSTITUTO DE INVESTIGACIONES MARINAS Y COSTERAS — José Benito Vives de Andréis – INVEMAR 45
2.4 Procedimiento
• Depositar en los viales de reacción, 25 ml de
cada muestra de agua filtrada
• Agregar a cada frasco 0.5 ml de la solución de
sulfanilamida. Mezclar y dejar en reposo entre
2 y 8 minutos
• Adicionar 0.5 ml de solución de N-(1-
naftiletilendiamina) y mezclar
• Dejar en reposo mínimo 10 minutos para em-
pezar a medir la absorbancia de las muestras a
una longitud de onda de 543 nm
• Con cada conjunto de muestras se debe montar
un blanco y una muestra patrón de 1.0 µg.at/l
(cuando se usa celda de 10 cm)
Determinación del blanco
Siga el método descrito para la muestra usando
25 ml de agua desionizada
2.5 Calibración
• Stock secundario: Medir 1.0 ml de la solución
patrón y llevar a 100 ml con agua desionizada,
la concentración de esta nueva solución es de
100 µmol/l
• Tomar 0.25, 0.50, 0.75, 1.00 y 1.25 ml de la
solución secundaria y completar a 25 ml, con
agua desionizada en balones aforados; las con-
centraciones de estas soluciones son 1.0, 2.0,
3.0, 4.0 y 5.0 µg.at.N/l respectivamente, o selec-
cionar concentraciones que estén en el rango
de trabajo de las muestras
• Aplicar el proceso descrito para la muestra y el
blanco.
Aplique una regresión lineal a los resultados y
calcule la concentración de la siguiente forma. De-
termine la pendiente (m) y el intercepto (b) de la
curva de calibración. [Y = mX+b].
Abs = C * m + b
Y = Abs = Valor de la absorbancia de la muestra
X = C = Concentración de los estandare
(µg.at.N/l)
b = Intercepto
2.6 Cálculos
De la curva de calibración se obtiene directamen-
te la concentración de la muestra, así:
Abs - b
C = —————
m
C = Concentración de la muestra en µg.at.N/l
Abs = Absorbancia de la muestra corregida
(menos la absorbancia del blanco)
b = Intercepto
m = Pendiente de la curva de regresión
Recomendaciones
• Diariamente deberá leerse un blanco de reacti-
vos y un patrón de 1.0 µg.at/l entre las mues-
tras para mantener estadísticamente controla-
do el método mediante el registro en una carta
de control
• Se recomienda mantener el ambiente en un
rango de 15 - 25°C
• El desarrollo de la coloración se completa a los
10 minutos y permanece constante por lo me-
nos dos horas, después de los cuales puede
haber alteración.
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3. Determinación de nitrato (reduc-
ción con Cd)
La mayor parte del nitrógeno en el mar se halla
en forma de iones nitrato, su concentración nor-
malmente varía entre 25 - 500 µg de N-NO3
/l
(Morris y Riley, 1963).
Los principales métodos para evaluación de iones
nitrato, en agua de mar se basan: (a) En la reduc-
ción a iones nitrito, y la subsecuente evaluación
de éstos por métodos colorimétricos. (b) En la
reacción colorimétrica como resultado de las pro-
piedades oxidantes del ácido sulfúrico. (c) En de-
terminación polarográfica; y (d) por espectrometría
ultravioleta.
El método descrito por Strickland & Parsons (1972),
se basa en el de Morris y Riley (1963), incluyendo
el uso de cloruro de amonio como activante,
2.7 Diagrama de flujo
Filtrar la muestra
Medir 25 ml de
muestra
Montar patrón
de 1.0 ug at/l
Adicionar 0.5 ml de
Sln. de sulfanilamida
Montar un blanco
de reactivos
Adicionar el 0.5 ml de Sln.
N-(1-Naftiletilendiamina)
Esperar mínimo
10 minutos
Leer absorbancia a
543 nm
Cálculos
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descrito por Grasshoff (1964) y columnas empaca-
das con amalgama de Cd - Cu (Wood, et. al., 1967).
El ion nitrato de agua de mar se reduce cuantitativa-
mente a ion nitrito, cuando la muestra se hace fluir
a través de una columna que contiene cadmio recu-
bierto con cobre coloidal. Como la reducción debe
realizarse a un pH cercano a 8.5 antes de pasar la
muestra por la columna, se la trata con solución de
cloruro de amonio, que actúa como Buffer y a la
vez da origen a complejos de cadmio y otros iones
eliminando de esta forma las interferencias que ellos
pueden causar al precipitarse durante el análisis. El
ion nitrito resultante de la reducción, se determina
de acuerdo con el método descrito para ello.
Alcance y aplicación
Es aplicable a todo tipo de aguas, la eficiencia de
reducción está alrededor del 95%. Los cambios de
temperatura entre 10 y 35°C no tienen efecto so-
bre la reducción.
La cantidad mínima detectable usando celdas de
10 cm es de 0.05 µg.at. N-NO3
/l. Las absorbancias
obedecen la ley de Lambert Beer hasta los 50 µmo-
les/l, lo que permite una determinación directa
en todo el rango de concentraciones que se en-
cuentra en el agua de mar.
3.1 Toma de muestra, almacenamiento y
preservación
Ver numeral 1.1.
3.2 Materiales y equipos
Espectrofotómetro VIS con rango espectral de 400-
900 nm
Celdas de vidrio de 1 ó 10 cm de paso óptico
Columnas de vidrio para la reducción
Viales de 40 ml
Balones aforadas de diferentes capacidades
Probetas de 100 y 25 ml
Dosificadoras o pipetas de 1 ml
Frasco lavador
3.3 Reactivos
Solución concentrada de cloruro de amonio
(NH4
Cl): Disolver 125 g de cloruro de amonio en
500 ml de agua desionizada. Guardar en botella
plástica o de vidrio bajo refrigeración. La solución
es estable varias semanas.
Solución diluida de cloruro de amonio: Diluir 25
ml de la solución concentrada a 1000 ml con agua
desionizada. Guardar la solución en botella plás-
tica o vidrio bajo refrigeración. La solución es es-
table varias semanas.
Solución de sulfanilamida (C6
H8
N2
O2
S): Disolver
2.5 g de sulfanilamida en 25 ml de ácido clorhídri-
co concentrado y añadir 150 ml de agua destila-
da, mezclar y completar a 250 ml, guardar en un
frasco ámbar. Esta solución es estable por varias
semanas en oscuridad.
Solución de diclorhidrato de N-(1-naftil)etilendiami-
na (C12
H16
Cl2
N2
): Disolver 0.5 g de reactivo puro en
agua destilada y completar a 500 ml, almacenar en un
frasco ámbar. La solución es estable por un mes y de-
be renovarse cuando desarrolle una coloración café.
Solución de ácido clorhídrico 2N (HCl): Diluir 170
ml de ácido clorhídrico concentrado con agua
desionizada y completar un litro.
Solución de sulfato de cobre pentahidratado al 2%
(CuSO4.5H2
O): Disolver 10 g de sulfato en 500 ml
de agua desionizada.
Cadmio (Cd) metálico granulado.
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Solución estándar de nitrato: Disolver 0.1011 g
de Nitrato de Potasio (KNO3
) calidad reactivo (pre-
viamente seco a 104o
C durante dos horas), en 100
ml de agua destilada. La concentración de esta
solución es de 10000 µg.at/l. La solución es gene-
ralmente estable en ausencia de evaporación.
3.4 Procedimiento
Preparación de la columna
• Seleccionar, utilizando un tamiz, las limaduras
de cadmio que se emplearán para rellenar
las columnas (tamaño entre 0.5 y 2.0 mm). Te-
ner precaución de no inhalar el polvo de cadmio
• Lavar aproximadamente 100 g de las limaduras
de cadmio seleccionadas (suficiente para 5 co-
lumnas) con la solución de HCl en un embudo
de separación y luego enjuagar perfectamente
con agua desionizada
• Tratar el cadmio con 500 ml de solución de
sulfato de cobre en un erlenmeyer y agitar. Este
tratamiento se continúa hasta que todo el co-
lor azul haya desaparecido de la solución y las
partículas de cobre semicoloidales, comiencen
a aparecer en el líquido sobrante
• Enjuagar las limaduras con suficiente agua
desionizada; a partir de este momento el cadmio
no debe entrar en contacto con el aire
• Empacar la columna con las limaduras de Cd-
Cu hasta alcanzar una altura aproximada de 20
cm. Se debe tener cuidado de no dejar espa-
cios sobre el lecho Cd - Cu
• Graduar la velocidad de flujo a una razón de
10 ml por minuto. Si el flujo es menor, la co-
lumna debe ser reempacada
• Lavar completamente la columna haciendo fluir
dos porciones de 50 ml de cloruro de amonio
diluido. Luego, dejar en reposo 24 horas y an-
tes de usar, lavar de 3 a 4 veces con cloruro de
amonio diluido
• Activar la columna con una solución de un es-
tándar de nitratos de 20 µg.at. N-NO-
3
/l y pro-
ceder luego a lavarla varias veces con solución
de cloruro de amonio diluido
• Cuando las columnas no se usen, se deben dejar
con solución de cloruro de amonio diluido y
tapadas con papel aluminio para evitar que se
sequen
Tratamiento de muestras
• En erlenmeyer de 100 ml, depositar 50 ml de
muestra filtrada y adicionar 1 ml de cloruro de
amonio concentrado y mezclar
• Depositar la muestra en la columna de reduc-
ción. Recibir los primeros 20 ml en una probe-
ta graduada de 25ml y desecharlos
• Sin suspender el flujo, reemplazar rápidamen-
te la probeta por el frasco de reacción y conti-
nuar recibiendo la solución hasta obtener 25
ml de muestra reducida. Tapar el frasco
• Dejar drenar el resto de muestra y descartarla
• Enjuagar la columna con aproximadamente 25
ml de cloruro de amonio diluido
• Sin permitir que se seque la columna, empezar
a depositar la muestra siguiente, a la cual pre-
viamente se ha adicionado 1 ml de cloruro de
amonio concentrado, aplicando igualmente los
pasos anteriores
• Una vez reducidas todas las muestras de agua,
aplicar este procedimiento a 25 ml de una so-
lución patrón de 1.0 µg-at/l
• A los 25 ml de muestra, agregar 0.5 ml de la
solución de sulfanilamida. Mezclar y dejar en
reposo entre 2 y 8 minutos
• Adicionar 0.5 ml de solución de N-(1-naftile-
tilendiamina) y mezclar
• Dejar en reposo mínimo 10 minutos para em-
pezar a medir la absorbancia de las muestras a
una longitud de onda de 543 nm
• Con cada conjunto de muestras se debe montar
un blanco y una muestra patrón de 1.0 µg at/l
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Determinación del blanco
Llevar a cabo el proceso de análisis usando 50 ml
de cloruro de amonio diluido en lugar de mues-
tra. Medir la absorbancia, usando la misma celda
que para las muestras y restar el valor del blanco
para cada absorbancia de muestra.
3.5 Calibración
• Stock secundario: Medir 1.0 ml de la solución
patrón y llevar a 100 ml con agua desionizada,
la concentración de esta nueva solución es de
100 µmol/l
• Tomar 0.25 ml de la solución secundaria y com-
pletar a 25 ml con agua desionizada en balón
aforado; la concentración de esta solución es
1.0 µg.at.N/l y se utilizará como patrón diario,
con el fin de mantener estadísticamente
controlado el método mediante el registro en
una carta de control y evaluar la eficiencia de
los reductores
Después de aplicar el procedimiento descrito an-
teriormente en la muestra se obtienen son nitritos,
por tal razón para la cuantificación se emplea la
curva de calibración que se obtuvo para estos com-
puestos, ver numerales 2.5 y 2.6.
3.6 Cálculos
De la curva de calibración se obtiene directamen-
te la concentración de nitratos y nitritos en la mues-
tra, así:
Abs - b
C = —————
m
C = Concentración de nitratos y nitritos en la
muestra en µg.at.N/l
Abs = Absorbancia de la muestra corregida
(menos la absorbancia del blanco)
b = Intercepto
m = Pendiente de la curva de regresión
Para obtener la concentración real de nitratos es
necesario restarle al valor obtenido la concentra-
ción inicial de nitritos, tal como se obtuvo en el
numeral 2.6.
Recomendaciones
• El rendimiento o eficiencia de los reductores
(columnas) se chequea diariamente con la
muestra patrón, si el rendimiento es inferior a
0.8 se debe regenerar la columna
• Las limaduras de Cd-Cu deben ser reactivadas
después de uso continuado. La eficiencia de
las columnas deben determinarse por lo me-
nos cada 30 muestras; cuando la pérdida de
eficiencia es significativa deberán regenerarse
las columnas
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