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1. OBJETIVO

Establecer el instructivo para la determinacion de turbiedad para muestras de agua cruda y tratada

en los Laboratorios de las Plantas de tratamiento de agua de Serviciudad ESP.

2. ALCANCE Y RESPONSABLES

Este instructivo aplica para muestras de agua cruda y tratada del Laboratorio de Control de Calidad

de Agua en la planta de tratamiento de Serviciudad ESP.

La administracion y control de este documento es responsabilidad del Técnico de Control de Calidad
de Agua. Los ajustes del documento que surjan en el camino seran llevados a cabo por los
laboratoristas quimicos de agua, bajo la revision del profesional de la planta de tratamiento. La
ejecucion de los ensayos sera responsabilidad de los Laboratoristas Quimicos de agua del

laboratorio de Control de Calidad.

3. DEFINICIONES (No aplica)

4. GENERALIDADES

La claridad del agua es importante en la produccién de productos destinados al consumo humano y
en muchas operaciones de fabricacion. Los productores de bebidas, los procesadores de alimentos

y las plantas de tratamiento de agua potable que extraen de una fuente de agua superficial suelen
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confiar en procesos de separacion de particulas fluidas, como la sedimentacion y la concentracion
de iones, para aumentar la claridad y garantizar un producto aceptable. La claridad de un cuerpo de
agua natural es un determinante importante de su condicion y productividad.

La turbidez en el agua es causada por materia coloidal y suspendida como arcilla, limo, materia
organica e inorganica finamente dividida, plancton y otros organismos microscopicos. La turbidez es
una expresion de la propiedad optica que hace que la luz se filtre y absorba en lugar de transmitirse
sin cambios en la direccion o el nivel de flujo a través de la muestra. La correlacion de la turbidez
con el peso o la concentracion del numero de particulas de la materia suspendida es dificil porque el
tamario, la forma y el indice de refraccion de las particulas afectan las propiedades de dispersion de
la luz de la suspension. La presencia de sustancias disueltas que causan color que absorben la luz
puede causar una interferencia negativa. Algunos instrumentos comerciales pueden tener la

capacidad de corregir una ligera interferencia de color o de borrar dpticamente el efecto de color.

4.1. SELECCION DEL METODO

Historicamente, el método estandar para determinar la turbidez se ha basado en el turbidimetro de
vela Jackson; sin embargo, el valor de turbidez mas bajo que se puede medir directamente en este
dispositivo es de 25 unidades de turbidez Jackson (JTU). Debido a que las turbideces del agua
tratada por los procesos convencionales de separacion de particulas de fluido generalmente caen
dentro del rango de 0 a 1 unidad, se desarrollaron métodos secundarios indirectos para estimar la
turbidez. Los nefelometros electronicos son los instrumentos preferidos para la medicion de turbidez.
Los turbidimetros con dispersion de luz ubicados a 90 ° del haz incidente se llaman nefelémetros
Los nefelometros son relativamente poco afectados por pequefias diferencias en los parametros de
disefio y, por lo tanto, se especifican como el instrumento estandar para la medicion de turbidez
baja. Los instrumentos de diferentes marcas y modelos pueden variar en respuesta.

La mayoria de los turbidimetros comerciales disefiados para medir turbidez baja dan indicaciones
comparativamente buenas de la intensidad, de luz dispersa en una direccion particular,

predominantemente en angulo recto con la luz incidente. Los turbidimetros con detectores de luz
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dispersa ubicados a 90° del haz incidente se denominan nefelémetros. Los nefeldmetros
relativamente no se ven afectados por pequefias diferencias en los parametros de disefio y, por lo
tanto, se especifican como el instrumento estandar para la medicién de turbidez baja. Los
instrumentos de diferentes marcas y modelos pueden variar en respuesta. *Sin embargo, la variacion
entre instrumentos puede ser efectivamente insignificante si se utilizan buenas técnicas de medicion
y las caracteristicas de las particulas en las suspensiones medidas son similares. Una técnica de
medicion deficiente puede tener un efecto mayor en el error de medicién que pequefas diferencias
en el disefio del instrumento. Los turbidimetros de disefio no estandar, como los dispositivos
dispersion directa, pueden ser mas sensibles que los nefeldmetros a la presencia de particulas mas
grandes. Si bien puede que no sea apropiado comparar sus resultados con los de los instrumentos

de disefio estandar, aun pueden ser utiles para el monitoreo de procesos.

Una causa adicional de discrepancias en el analisis de turbidez es el uso de suspensiones de
diferentes tipos de particulas para la calibracién del instrumento. Como muestras de agua,
suspensiones preparadas tienen diferentes propiedades opticas dependiendo de las distribuciones
de tamafo de particula, formas e indices de refraccion. Se especifica una suspension de referencia
estandar que tiene propiedades reproducibles de dispersion de luz para la calibracion del
nefelometro.

Su precision, sensibilidad y aplicabilidad en un amplio rango de turbidez hacen que el método
nefelométrico sea preferible a los métodos visuales. Informe los resultados de la medicion
nefelométrica como unidades de turbidez nefelométrica (NTU). Es por ello, que en el laboratorio se

selecciond el método nefelométrico para las mediciones de control y operacion.

4.2. TOMA, PRESERVACION Y ALMACENAMIENTO DE LAS MUESTRAS

Determine la turbidez lo antes posible después de tomar la muestra. Agite suavemente todas las
muestras antes de examinarlas para garantizar una medicion representativa. La conservacion de la
muestra no es practica; comience el analisis de inmediato. Refrigere o enfrie a 4 °C, para minimizar

la descomposicion microbiologica de solidos, si se requiere almacenamiento. Para obtener los
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mejores resultados, mida la turbidez inmediatamente sin alterar las condiciones originales de la
muestra, como la temperatura o el pH. Se puede tomar una muestra simple o compuesta de 100 mL

en frasco de vidrio, plastico o fluoruro polimero.

4.3.  PRINCIPIO DEL METODO

Este método se basa en una comparacion de la intensidad de la luz dispersada por la muestra en
condiciones definidas con la intensidad de la luz dispersada por una suspension de referencia
estandar en las mismas condiciones. Cuanto mayor es la intensidad de la luz dispersa, mayor es la
turbidez. El polimero de formacina se usa como la suspension de referencia estandar primaria. La

turbidez de una concentracion especificada de suspension de formacion se define como 4000 NTU.

4.4. INTERFERENCIAS

La turbidez se puede determinar para cualquier muestra de agua que esté libre de desechos y que
sedimente rapidamente. La cristaleria sucia y la presencia de burbujas de aire dan resultados falsos.
El "color verdadero" (es decir, el color del agua debido a las sustancias disueltas que absorben la
luz) hace que la turbidez medida sea baja. Este efecto generalmente no es significativo en el agua

tratada.

4.5. CONTROLES DE CALIDAD

Demostracion inicial de capacidad (DIC/BFL): Analice una muestra o un estindar de
concentracion conocida (BFL), por lo menos cuatro veces por el mismo analista. Verificar los limites
establecidos en el método o los establecidos por el laboratorio. Si no se especifica ningun limite,
utlice la siguiente ecuacion para establecerlos: Se calcula la desviacién estandar de las cuatro

muestras. Limites de recuperacion del blanco fortificado de laboratorio (BFL) son:

Limites iniciales de recuperacion del BFL = Media + (5,84 x Desviacion estandar).
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Donde: 5,84 = factor de la t de student bilateral de los limites de confianza del 99 % vy tres grados de
libertad.

Ademas, compruebe que el método es lo suficientemente sensible como para cumplir con los
objetivos de medicion para la deteccion y cuantificacion mediante la determinacion del limite inferior
del rango de funcionamiento.

Limite de deteccion del método (LDM): Antes de analizar las muestras, determinar el limite de
deteccion para el analito o método de acuerdo con la Seccion 1020 del SM. Se debe determinar el
LDM por lo menos anualmente para el analito o el método y matriz de la categoria principal.

Lo ideal es utilizar los datos agrupados de varios analistas en lugar de los datos de un analista.
(Para obtener informacion especifica sobre las LDM y las LDM agrupados, consulte la Seccion SM:
1020B).

Curva de Calibracion: Se Verifica el equipo con soluciones estandar primarias < 0,1 NTU - 800
NTU 0 < 0,1 NTU - 4000 NTU, dependiendo de la capacidad de lectura del instrumento a usar. Este
procedimiento se deberd hacer cada tres meses, segin lo que establece el manual de
funcionamiento del equipo.

Se verifica la calibracion con patrones secundarios de Gelex, en donde el resultado obtenido se
compara con el real de cada estandar y la exactitud debe ser menor al 5 %, de lo contrario se debe
repetir la calibracién.

Nota: Se debe verificar cada de acuerdo a recomendaciones del fabricante.

Verificacion de calibracion: Se usa una solucién de (0 NTU a 2 NTU). Los limites de tolerancia
para la solucién estandar no deben exceder de los limites de (+ 25), como limites de alerta y de (£
35), como limites de accion. Se analizan con cada corrida de muestras. Estos valores se registran en
el formato STLABFO-016 Graficas de control.

Si una verificacion de la calibracion falla; volver a analizar el estandar de verificacion. Si la
verificacion pasa, continuar el andlisis. En caso contrario, repetir la calibracion inicial y volver a

analizar las muestras desde la Gltima verificacion de la calibracion aceptada.
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Muestra de control de calidad (MCC): Obtener esta muestra desde una fuente externa al
laboratorio, y comparar los resultados con los valores de aceptacion del laboratorio externo. Si los
resultados de las pruebas no pasan los criterios de aceptacion, investigar por qué, tomar medidas
correctivas, y analizar una nueva MCC. Repita este proceso hasta que los resultados cumplen con
los criterios de aceptacion. Como criterio de aceptacion se emplea el valor de desempefio del z-
score de +2, se evallan los resultados obtenidos durante las participaciones para evaluar la

tendencia de los datos.

4.6. SEGURIDAD LABORAL

Utilizar los implementos de seguridad, de acuerdo con lo sefialado en el Manual de Higiene y
Seguridad Laboral STMH-01 (Bata, pantalon, zapatos antideslizantes, gafas de seguridad, mascara
con filtro mixto de vapores acidos y orgénicos, guantes de caucho) de acuerdo a la actividad
realizada. Se realiza recoleccion de residuos en recipiente pléastico y se rotula para recoleccion y

disposicion final con empresa externa.

4.7. EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES
4.7.1. EQUIPOS

Nefelometro de laboratorio (Turbidimetro): equipo que consiste en una fuente de luz para iluminar
la muestra y uno o mas detectores fotoeléctricos con un dispositivo de lectura para indicar la
intensidad de la luz dispersada a 90 ° en la trayectoria de la luz incidente. Use un instrumento
disefiado para minimizar la luz parasita que llega al detector en ausencia de turbidez y para estar
libre de desviaciones significativas después de un corto periodo de calentamiento. La sensibilidad
del instrumento debe permitir detectar diferencias de turbidez de 0.02 NTU o menos en el rango mas
bajo en aguas que tienen una turbidez de menos de 1 NTU. Pueden Ser necesarios varios rangos
para obtener una cobertura adecuada y una sensibilidad suficiente para turbidez baja. Las

diferencias en el disefio del instrumento causaran diferencias en los valores medidos para la
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turbidez, aunque se use la misma suspension para la calibracion. Para minimizar tales diferencias,

observe los siguientes criterios de disefio:

- Fuente de luz: lampara de filamento de tungsteno que funciona a una temperatura de color entre
2200 y 3000K.

- Distancia recorrida por la luz incidente y dispersada la luz dentro de la muestra de tubo total que
no exceda de 10 cm.

- Angulo de aceptacion de la luz por el detector: centrado a 90 ° para la trayectoria de la luz
incidente y no debe exceder £ 30 ° de 90 °. El detector y el sistema de filtro, si se utilizan,
tendrén una respuesta espectral de pico entre 400 y 600 nm.

Celdas de muestra: utilice celdas o tubos vidrio o plastico transparente e incoloro. Mantenga las

celdas escrupulosamente limpias, tanto por dentro como por fuera, y deséchelas si estan rayadas o

grabadas. Nunca los manipule donde el rayo de luz del instrumento los golpee. Use tubos con

suficiente longitud extra, o con una funda protectora, para que puedan manejarse adecuadamente.

Llene las celdas con muestras y patrones que se hayan agitado a fondo y permita suficiente tiempo

para que escapen las burbujas.

Limpie las celdas de muestra lavando a fondo con jabon de laboratorio por dentro y por fuera
seguido de enjuagues multiples con agua destilada o desionizada; Deje que las celdas se sequen al
aire. Maneje las celdas de muestra solo por la parte superior para evitar la suciedad y las huellas
digitales dentro del camino de la luz.

Las celdas se pueden recubrir en el exterior con una fina capa de aceite de silicona para enmascarar
pequefias imperfecciones y rasgufios que pueden contribuir a la luz parasita. Utilice aceite de
silicona con el mismo indice de refraccion que el vidrio. Evite el exceso de aceite porque puede
atraer suciedad y contaminar el compartimento de muestras del instrumento. Con un pafio suave
que no suelte pelusa, esparza el aceite de manera uniforme y limpie el exceso. La celda debe
parecer casi seca con poco o ningun aceite visible. Debido a que las pequefias diferencias entre las
celdas de muestra tienen un impacto significativo en la medicion, utilice pares de celdas coincidentes

o la misma celda para la estandarizacion y la medicion de la muestra.
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4.7.2. REACTIVOS

Agua de dilucién: El agua de alta pureza provocara cierta dispersion de la luz, que los nefelémetros
detectan como turbidez. Para obtener agua de baja turbidez para diluciones, valor nominal 0,02
NTU, se debe pasar el agua de grado reactivo a través de un filtro con tamafio de poro
suficientemente pequefio para eliminar esencialmente todas las particulas que pueda tener 0.1 um;
el filtro de membrana usualmente utilizado para examenes bacteriologicos no es satisfactoria.
Enjuague la filtracion al menos dos veces con agua filtrada y deseche los siguientes 200 mL.
Algunas aguas desmineralizadas embotelladas comerciales tienen una turbidez baja. Estos pueden
usarse cuando la filtracion no es practica o no hay una buena calidad de agua disponible para filtrar
en el laboratorio. Verifique la turbidez del agua embotellada para asegurarse de que sea inferior al
nivel que se puede lograr en el laboratorio.

Stock de suspension de formazina estandar primaria:

1) Solucién I: Disolver 1 g de sulfato de hidracina (NH)2*H2SOs, en agua destilada y diluir a 100 mL
en un matraz aforado. PRECAUCION: El sulfato de hidracina es un carcinégeno; evite la inhalacion,
la ingestion y el contacto con la piel. Las suspensiones de formacina pueden contener sulfato de
hidracina residual.

2) Solucion II: Disuelva 10 g de hexametilentetramina. (CH2)sNs, en agua destilada y diluir a 100 mL

en un matraz aforado.

3) En un matraz, mezcle 5.0 mL de Solucion 1y 5.0 mL de Solucion Il Dejar reposar 24 ha 25+3°C.
Esto da como resultado una suspension de 4000 NTU. Transfiera la suspension original a un vidrio
ambar u otra botella que bloquee la luz ultravioleta para almacenarla. Haga diluciones de esta
suspension madre. La suspension de stock es estable hasta por 1 afio cuando se almacena
correctamente.

Diluir las suspensiones de turbidez: Diluir la suspension estandar primaria de 4000 NTU con agua
de dilucion de alta calidad. Preparar inmediatamente antes de usary desechar después de usar
Estandares secundarios: Los estandares secundarios son estandares que el fabricante (o una

organizacion de prueba independiente) ha certificado y daran resultados de calibracion del
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instrumento equivalentes (dentro de ciertos limites) a los resultados obtenidos cuando el instrumento
se calibra con el estandar primario (es decir, el usuario-formazina preparada). Hay varios estandares
secundarios disponibles que incluyen: suspensiones de stock comercial de formazina de 4000 NTU,
suspensiones comerciales de microesferas de estireno-divinilbenceno copolimeros y articulos
suministrados por los fabricantes de instrumentos, como cubetas de muestra selladas llenas de
suspension de latex o con particulas de éxido metalico en un gel de polimero. La Agencia de
Proteccion Ambiental de EE.UU, designa la formazina preparada por el usuario, las suspensiones de
formazina de stock comercial y las suspensiones comerciales de estireno-divinilbenceno como
"patrones primarios" y reserva el término patron secundario" para los patrones sellados mencionados
anteriormente.

Los patrones secundarios elaborados con suspensiones de microesferas de copolimero de estireno-
divinilbenceno son tipicamente tan estables como la formazina concentrada y mucho méas estables
que la formazina diluida. Estas suspensiones pueden ser especificas del instrumento; por lo tanto,
use solo suspensiones formuladas para el tipo de nefelémetro que se esté usando. Los estandares
secundarios proporcionados por el fabricante del instrumento (a veces llamados estandares
‘permanentes") pueden ser necesarios para estandarizar algunos instrumentos antes de cada
lectura y en otros instrumentos solo como una verificacion de calibracion para determinar cuando es

necesaria la calibracion con el estandar primario.

Todos los estandares secundarios, incluso los llamados estandares "permanentes”, cambian con el
tiempo. Reemplacelos cuando su edad exceda la vida Util. El deterioro se puede detectar midiendo
la turbidez del estandar después de calibrar el instrumento con una nueva suspension de formazina
o microesferas. Si existe alguna duda sobre la integridad o el valor de turbidez de cualquier patron
secundario, verifique la calibracion del instrumento primero con otro patron secundario y luego, si es
necesario, con formazina preparada por el usuario. La mayoria de los productos secundarios y
estandares han sido cuidadosamente preparados por su fabricante y, si se utilizan correctamente,
deben coincidir con la formazina. Prepare el estandar primario de formazina sélo como ultimo

recurso. La aplicacion adecuada de los estandares secundarios es especifica para cada marca y
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modelo de nefelometro. No todos los patrones secundarios deben descartarse cuando la
comparacion con un patrén primario muestra que su valor de turbidez ha cambiado. En algunos
casos, el patron secundario simplemente se debe volver a etiquetar con el nuevo valor de turbidez.

Siga siempre las instrucciones del fabricante.

4.7.3. MATERIALES

Se necesita Beakers o Erlenmeyer para contener la muestra y las celdas de medicién que provee

cada equipo.

5. PROCEDIMIENTOS
51. TECNICAS DE MEDICION GENERALES

Las tecnicas de medicion adecuadas son importantes para minimizar los efectos de las variables del
instrumento, asi como la luz parasita y las burbujas de aire. Independientemente del instrumento
utilizado, la medicion serd mas precisa, precisa y repetible si se presta mucha atencion a las
técnicas de medicion adecuadas.

Mida la turbidez inmediatamente para evitar cambios de temperatura y la floculacion y sedimentacion
de particulas por cambios en las caracteristicas de la muestra. Si la floculacion es aparente, rompa
los agregados mediante agitacion. Evite la dilucion siempre que sea posible. Las particulas
suspendidas en la muestra original pueden disolverse o cambiar sus caracteristicas cuando cambia

la temperatura o cuando la muestra se diluye.

Elimine el aire u ofros gases arrastrados en la muestra antes de la medicion. Preferiblemente
desgasifique incluso si no hay burbujas visibles. Desgasifique aplicando un vacio parcial, agregando
un tensoactivo de tipo no espumante, usando un bafio ultrasénico o aplicando calor. En algunos
casos, se pueden combinar dos 0 mas de estas técnicas para una eliminacion de burbujas mas
efectiva. Por ejemplo, puede ser necesario combinar Ia adicion de un surfactante con el uso de

un bafo ultrasénico para algunas condiciones severas. Cualquiera de estas técnicas, si se aplica
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incorrectamente, puede alterar la turbidez de la muestra; usar con cuidado. Si no se puede
aplicar desgasificacion, la formacion de burbujas si minimizara si las muestras se mantienen a la

temperatura y presion del agua antes del muestreo.

No elimine las burbujas de aire dejando que la muestra repose por un periodo de tiempo porque
durante el reposo, las particulas que causan turbidez pueden asentarse y la temperatura de la
muestra puede cambiar. Ambas condiciones alteran la turbidez de la muestra, lo que resulta en una

medicién no representativa.

Puede producirse condensacion en la superficie exterior de una celda de muestra cuando se mide
una muestra fria en un ambiente calido y humedo. Esto interfiere con la medicién de turbidez, retire
toda la humedad del exterior de la celda de muestra antes de colocar la celda en el instrumento. Si
vuelve a empafarse, deje que la muestra se caliente ligeramente dejandola reposar a temperatura
ambiente o sumergiéndola parcialmente en un bafo de agua tibia por un corto tiempo. Asegurese de

que las muestras estén nuevamente bien mezcladas.

52. CALIBRACION DEL NEFELOMETRO

Siga las instrucciones de funcionamiento del fabricante. Ejecute al menos un estandar en cada rango
del instrumento que se utilizara. Asegurese de que el nefelémetro proporcione lecturas estables en
todos los rangos de sensibilidad utilizados. Siga las técnicas para el cuidado y manejo de las celdas

de muestra.

5.3. MEDICION DE TURBIDEZ

Agitar suavemente la muestra. Espere hasta que desaparezcan las burbujas de aire y vierta la
muestra en la celda. Cuando sea posible, vierta una muestra bien mezclada en la celda y sumérjala
en un bafio ultrasonico durante 1 a 2 segundos o aplique desgasificacion al vacio, lo que provocara

|a liberacion completa de burbujas. Lea la turbidez directamente desde la pantalla del instrumento.
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54. CALIBRACION MONITORES DE TURBIDEZ CONTINUO

Calibre los monitores de turbidez continuos para turbideces bajas determinando la turbidez del agua
que sale de ellos, utilizando un nefelometro modelo de laboratorio, o calibre los instrumentos de
acuerdo con las instrucciones del fabricante con estandar primario de formacina o estandar

secundario apropiado

5.5. CALCULOS Y EXPRESION RESULTADOS

Reporte las lecturas de la turbidez de la siguiente manera:

Rango de turbiedad NTU Informar el més cercano NTU
0-1 0.05
1-10 0.1
10- 40 1
40-100 5
100- 400 10
400-1000 50
>1000 100

Al comparar las eficiencias del tratamiento del agua, no estime la turbidez mas de lo especificado
anteriormente. Las incertidumbres y discrepancias en las mediciones de turbidez hacen improbable
que los resultados puedan duplicarse con mayor precision que la especificada.

Los resultados deben ser expresados en NTU y se debe reportar en el formato de registro de

operacion diaria STFO-039 o en el formato STLABFO-029 Registro de Resultados Primarios, segln

el laboratorio en el que se analice la muestra.

6. REGISTRO

STFO-039 “Registro de Operaciones Diarias”
STLABFO-016 “Gréficos de control”

STLABF0-029 “Registro de Resultados Primarios”
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7. ANEXOS
7.1. REFERENCIAS

o AGENCIA DE PROTECCION AMBIENTAL DE LOS ESTADOS UNIDOS. 1993. Métodos
para la determinacion de sustancias inorganicas en muestras ambientales; EPA-600 / R / 93/100
— Borrador. Laboratorio de Sistemas de Monitoreo Ambiental. Cincinnati, Ohio.

e Standard Methods for The Examination of Water and Wastewater. American Public Health

Association. Version vigente. Washington, DC.



