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1. Objetivo

Establecer la metodologia de muestreo a Hevar a cabo por la Direccién Nacional de
Medio Ambiente (DINAMA) de los efluentes liquidos industriales evacuados al Rio
Uruguay por la Planta Oridn, acompafiada por el Comité Cientifico (CC) de CARU, en el
marco de las actividades previstas en el punto 3.1 de los planes especificos acordados
el 14 de noviembre de 2010 (efluentes de la planta de trataniiento y pluviales).

2. Alcance

Este procedimiento cubre todas fas actividades a desarrollar para el muestreo por
parte de la DINAMA de los efluentes liguidos industriales de la Planta Orién, con
participacion del CC, abarcando la preparacién de recipientes, las mediciones de
campo y el muestreo, composicién y fraccionamiento de muestras incluyendo la

entrega al CCy el retiro por parte de DINAMA.

La finalidad es verificar que las evacuaciones de los efluentes de la Planta Orio

ex Botnia) cumplan la normativa de la CARU y la normativa que Uruguay ha dispu
en su jurisdiccion para proteger y preservar el medio acudtico previniendo su

contaminacién.

3. Documentos de Referencia

Notas Reversales del 30 de agosto del 2010 (Conformacién del Comité Cientifico)
¢ Monitoreo del Rio Uruguay: Planes especificos de la Planta Orién y de la
desembocadura del Rio Gualeguaych( en el Rio Uruguay {14 de noviembre del

2010).

e Decreto 253/979 (con las modificaciones de los Decretos 232/988, 698/989 y
195/991 incluidas): Normas para prevenir la contaminacién ambiental mediante el

controi de las aguas.

¢ Resolucién Ministerial del Ministerio de Vivienda, Ordenamiento Territorial y
Medio Ambiente de la Republica Oriental del Uruguay R.M. 110/2010 de 26 de

enero de 2010

4. Responsabilidades

4.1 Del Comité Cientifico de CARU
Es responsabilidad del CC proveer la sonda multiparamétrica a utilizar en el muestreo
en optimas condiciones de uso, los estidndares para su calibracién en adecuadas
condiciones de conservacién, los envases debidamente acondicionados para la
recepcién de las muestras entregadas por la DINAMA, los recipientes adecuados para
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El CC acompaiia en todo momento a los técnicos de DINAMA en el desarrollo de las
actividades planteadas en el presente procedimiento, verificando que las mismas se
ajusten a lo establecido.

Asimismo, es corresponsable de la redaccion y firma del acta de muestreo.

4.2 De la Direccién Nacional de Medio Ambiente

Es responsabilidad del personal de DINAMA cumplir con el procedimiento completo,
desde la preparacion de los recipientes para el muestreo, la calibracién y operacién de
la sonda multiparamétrica y otros dispositivos facilitados por CARU, la extraccién,
composicion y fraccionamiento de las muestras, hasta su entrega al CC.

Asimismo, es responsable de completar los registros de las actividades a su cargo y de
la redaccién del acta de muestreo, la que sera firmada en conjunto con un integrante
del CC.

5. Definiciones

Agua Destilada: Agua de calidad media, obtenida tipicamente mediante destilacién
simple o resina de intercambio idnico.

Cadena de Custodia: Documento que permite registrar la trazabilidad de las muestras.
Involucra a las personas y los elementos que intervienen desde el momento en que se
prepara el recipiente para contener la muestra hasta que ésta es recibida en el
laboratorio que ia analizara o se defina su disposicidn final.

Conservacién: Se refiere a aquellas metodologias usadas para garantizar que el
pardmetro a medir permanezca invariable desde el momento de fraccionamiento hasta
su analisis en el laboratorio.

Fraccionamiento; Se corresponde con la toma de una fraccién de la muestra inicial que
sea representativa del todo.

Llenado: Es el proceso por el cual se completa con la muestra la totalidad de! volumen
requerido. El pardmetro a medir no es afectado por la eventual presencia de un
volumen de aire.

Llenado con camara de aire: Proceso de lienado en el cual se deja por encima de la
muestra un espacio de aire de al menos 2,5 cm (desde ia superficie de la muestra hasta
la tapa). En caso de ser necesario agregar un conservante, el volumen final de muestra
mas conservante debe cumplir este criterio.

Llenado sin cidmara de aire: Proceso de llenado donde se debe garantizar que al
recipiente se le agregd la muestra hasta el borde del mismo {llenado por completo) y
que el menisco de la muestra esta por encima del borde de la botella. Requiere de la
ausencia de burbujas de aire. En caso de observarse burbujas se debe considerar la
posibilidad de descartar la muestra y volver a llenar nuevamente. Si se debe agregar un
conservante, el volumen final de muestra méas conservante debe llegar hasta el borde
ipiente. Si se agrega el conservante de forma previa se debe evitar el derrame
te el llenado. Antes del cierre y sellado de! envase se debe verificar la ausencia de
)ujas de aire.
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Muestra Compuesta: Es la que se obtiene de la composicion de un conjunto de
muestras tomadas en distintos lugares o a distintos tiempos, con una metodologia
idénea que permita obtener como resultado una muestra representativa del conjunto.
Muestra Simple: Es aquella muestra recolectada en un lugar especifico y en un
momento dado.

6. Procedimiento

6.1 Actividades previas al muestreo

6.1.1

De la Direccién Nacional de Medio Ambiente

a} Coordinacién de la fecha de muestreo.

Preacordar con el CC la fecha de muestreo, con una antelacién minima de una
semana.

b} Coordinacion de las actividades de muestreo a desarrollar:

La coordinacién de las actividades de muestreo se inicia una vez recibida la
notificacién por escrito por parte de CARU, que indicara el dia propuesto y pre-
acordado entre el nexo DINAMA - CC para dichas actividades.

Coordinar el acceso a la planta de UPM.

Preparar la agenda de actividades, la que incluird como minimo los siguientes
puntos: personal participante, horario y lugar de encuentro para el inicio de
actividades, resumen de las actividades a desarrollar y horario estimado de Ia
finalizacion del muestreo.

¢} Notificacién de la agenda de actividades por medio de un correo electrénico al CCy
al Secretario Técnico de CARU, y con una anticipacién minima de 48 horas previo al
muestreo.
;.j Z )} Preparacion de insumos para el muestreo:

6.1.2

Solicitar envases y consumibles a CARU, en caso de ser necesario.

Envases para la extraccién y composicion de las muestras (limpieza segun
Anexo il)

Envases para las muestras a retirar por DINAMA (limpieza segin Anexo Il).
Formularios de cadena de custodia de envases de muestreo (Anexo IV) y de
registro de datos resultantes de la inspeccién (Acta de mediciones in situ y
extraccion de muestras, ver Anexo V).

Conservadoras para transporte de muestras y refrigerantes.

Equipamiento de muestreo.

Del Comité Cientifico

a) Coordinacion de la fecha de muestreo.

oner a CARU la fecha de muestreo para que la formalice mediante nota de
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e Notificar con anticipacién a DINAMA de forma de obtener la autorizacién
correspondiente para aquellos casos en que el CC plantee llevar adelante
actividades adicionales y complementarias al muestreo. En cada caso el CC
elevara copia a CARU del planteo realizado ante DINAMA.

b) Verificacion de la agenda de actividades propuesta por parte de DINAMA.
c) Preparacién de insumos.

e Verificar la recepcion por parte de DINAMA de todos los insumos solicitados a
CARU.

Verificar la disponibilidad de elementos de seguridad y traslado del CC.

e Sonda multiparamétrica debidamente calibrada (segun instructivos de Anexo
VI).

Envases para las muestras a retirar por el CC (limpieza segutin Anexo Ill).

¢ Verificar la disponibilidad de los restantes insumos a llevar al muestreo por el
CC (segun Anexo |)

6.2 Lugar fisico de trabajo

6.2.1 Muestreo del efluente de la planta de tratamiento

La toma de muestra se [leva a cabo en la canaleta Parshall que se encuentra a la salida
de fa planta de tratamiento de efluentes, previo al vertido al Rfo Uruguay.

Las coordenadas geograficas son:

WGS 84: Latitud: S33 06°40.40"
Longitud: 058 15°41.0"
uT™M21 0382310E
63356755

6.2.2 Actividades de gabinete

Las actividades de gabinete se realizan en instalaciones de UPM. El almacenamiento de
las muestras, hasta su composicién, se realiza en la camara frigorifica del laboratorio
de UPM (estas muestras deben estar en conservadoras precintadas e identificadas con
el numero que le corresponda segun el orden de recoleccién).

La composicién de la muestra se realiza en el laboratorio de UPM, asi como su
fraccionamiento y entrega al CC. También se efectian en el laboratorio la calibracién
de la sonda multiparamétrica, los célculos requeridos para la composicién de la
muestra y la elaboracion del acta de muestreo.

6.2.3 Monitoreo de las piletas de pluviales

Las piletas de pluviales que se inspeccionan presentan la siguiente identificacién:
N2 1 (estacion de bombeo)

N¢ 2 (subestacion)

N2 3 (patio de madera)
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6.3 Calibracién de la sonda multiparamétrica

Antes de iniciar las actividades de muestreo, el CC entrega a DINAMA una sonda que se
calibra por DINAMA.

Para ello se procede a:

o Verificar que la sonda multiparamétrica se encuentre en perfecto estado, con
baterias cargadas.

e 1a calibracidn de la sonda multiparamétrica se realiza para los parametros pH y
conductividad siguiendo las indicaciones del manual o el instructivo de trabajo
del CC correspondiente: ITR.001 — Instructivo de calibracion y medicién del
equipo multiparamétrico marca Hanna HI9828 (ver Anexo VI)

¢ Los datos se registran en el Acta de mediciones in situ y extraccién de muestras
{ver Anexo V).

6.4 Mediciones in situ y extraccion de muestra

Para el muestreo de los efluentes de la planta de tratamiento se recolectan dos tipos
de muestras segun ios parametros a determinar: muestra simple y muestra
compuesta. Para la muestra compuesta se extraen cuatro tomas del efluente
espaciadas una hora entre si y luego se compone la muestra con alicuotas horarias de
acuerdo al caudal del efluente vertido en el momento de los muestreos. En cada una
de estas oportunidades se realizan complementariamente mediciones in situ con la
sonda multiparamétrica y otros equipos que estén alli instalados. La muestra simple se
recolecta al momento de realizar {a cuarta toma utilizada para componer la muestra
compuesta. Para el muestreo de pluviales, en caso que el CC lo estime conveniente,
7’ podra solicitar a DINAMA la realizacién de mediciones con la sonda multiparamétrica y
extraccion de muestra simple.

; / 6.4.1 Maediciones en [a canaleta Parshall
A a) Registrar la hora de medicién y solicitar a UPM S.A. los datos de caudal de

descarga de efluente que mide en la canaleta Parshall para esa hora.

b} Registrar los pardmetros de pH, turbidez, conductividad y temperatura {estos
dos ultimos en el mismo instrumento) determinados por los sensores en linea
de UPM S.A.

c) Sumergir cuidadosamente la sonda multiparamétrica con la carcaza de
proteccion en el efluente de la canaleta Parshall y llevar a cabo las mediciones
de pH, conductividad y temperatura. Verificar que no queden burbujas de aire

\ pegadas a los sensores (subiendo y bajando la sonda)

d) Medir el tirante en la canaleta Parshall en la seccion de control, a los fines de

' estimar el caudal circulante. La seccién de control se ubica aguas arriba de la

¢ nta del Parshall a distancia igual a 2/3 de la longitud del lado previo a la

garganta. Lla formula de calculo utilizada por estimar el caudal es: Caudal
seg)= 2081 x (Tirante (m))A™>%?;
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e)

6.4.2

b)

c)

d)

6.4.3
a)

b)

A posteriori de cada medida, en gabinete, realizar medidas de verificacién de
pH y conductividad utilizando la solucién de calibracién (HI 9828 o similar). Si
éstas se encuentran dentro del dmbito de concordancia (+/- 0,5 unidades de
pH, +/- 15% del vator de conductividad), proseguir con la medicién. En caso
contrario, anular el registro de medidas realizado y recalibrar siguiendo los
pasos del punto 6.3, y verificar con la solucién de calibracién (HI 9828 o
similar).

Mediciones en pluviales

Entre las mediciones horarias se realizard la inspeccién ocular de las piletas de
pluviales, y en caso de que el CC lo estime conveniente, en cada sitio podra
solicitar a DINAMA la realizacién de mediciones con la sonda multiparamétrica
y la toma de una muestra simple.

La medicién con la sonda multiparamétrica serd para los pardmetros pH,
conductividad y temperatura.

Simultaneamente con las medidas in situ se realizard una estimacién del caudal
descargado a partir de la medida de la carga hidrdulica en las cdmaras de
descarga, las que seran usadas como estructura de aforo.

La estimacion del caudal descargado desde cada pileta de pluviales se realiza
sumando los caudales vertidos en cada una de las dos cdmaras de descarga,
esquematizadas como vertederos de cresta ancha, segin: Q = £ p 2/3(2g)"? b
h*2,con p= 0,611+0,08 h/w y &= 0,75 + {0,1/{e/h)); donde: b = ancho del
vertedero, h = carga sobre el nivel de vertedero, e = espesor de la cresta de
vertedero y w = altura de i{a cresta sobre el fondo. Todas las unidades en
sistema MKS.

Toma de muestras

Registrar la hora a la que se efectiia la toma de muestras, que debera ser
coincidente con la de las determinaciones in situ.

Enjuagar el recipiente muestreador con efluente y proceder a tomar la
muestra. Llenar los recipientes correspondientes segin los parametros a

lizar de acuerdo a la Tabla 1.

i
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Tabla 1: Tipo de envases y de llenado en funcién de los pardmetros a determinar

AN

=

Recipiente, Volumen de
Muestra / ) capaad?d ¥ muest‘ra ’
Parametro material requerido Enjuague Llenado
toma
recomendado,
unidades
800 mL, vidrio 600 mL i ) i
. . Dejar camara de aire
, identificado con
Fosforo total y color s 1 pero llenar mas de %
la letra “P", 1
. del volumen total.
unidad
Materia orgénica, 5000 mL Sin cdmara de aire,
Tomas . .
) compuestos eliminar las burbujas
horarias . 5000 mL, envase
nitrogenados, metales, . . 1 que pueda contener
para ) . plastico, 1 unidad
muestra sélidos, ecotoxicidad, golpeando
compuesta. |B2585Y aceites, cloratos. suavemente.
paesta. 2500 mL, vidrio 2500 mL
.. color dmbar con
Fengles, AOXY dioxinas contratapa de NO Lienar.
furanos , . .
teflén o aluminio,
1 unidad.
250 mL (muestra
Simple, de 250 mL, envase (
3 s + conservante), .
efluente de Sulfuros piastico, 2 1 Llenar sin desbordar.
lanta d unidades Se toman dos
tptan ‘? ‘: ) muestras
Ly 500 mL, envase
(se toma .
incidente Coliformes plastico
cotn o identificado con - NO Dejar cdmara de aire.
mente con la termotolerantes
un papel azul en
cuarta toma A
ara el la tapa, 1 unidad
P Hidrocarburos y sélidos 4000 mL ..
muegstreo X 5000 mL, envase Llenar con un minime
compuesto) sedimentables en dos plastico, 1 unidad SVILESER S 1 de 4 L de efluente
horas ! 5000 mL ’
’ A determinar,
compatibles con e}
envase y la forma de
Henado {del grupo
materia orgénica, . L.
8000 mL, , L .
compuestos m -plastlco 8000 mL 1 Sin camara de aire.
. 1 unidad
nitrogenados, metales,
Simple, de sblidos, ecotoxicidad,
pluyiales grasas y aceites,
cloratos, hidrocarburos
y solidos sedimentables)
5000 mL, vidrio
color &mbar,
7 Fenoles y AQX contratapa de 3000 mL NO Lienar.
tefldn o aluminio,
/ L 1 unidad.
/ é” 0 Posteriormente al enjuague y previo al llenado con muestra, en el recipiente destinado a CARU

e
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colocar 2mL de una solucién al 10% de acetato de zinc (ISO 10530). En el recipiente destinado a
DINAMA, volcar el contenido completo (125 mit) de un frasco que contiene buffer preparado por el
Laboratorio Ambiental de DINAMA para ese fin, de forma de obtener una dilucién 1:2. (Buffer parall

de agua desaireada: 80 g de NaOH, 35 g de écido ascérbico y 67 g de EDTA) (APHA 4500 5>-G).

2 5610 Ia realiza DINAMA.

6.5

c) Cada vez que se realiza una toma horaria, la muestra se transporta al

d)

laboratorio de UPM refrigerada en conservadoras con hielo. Las muestras se
identifican segin el nimero de toma horaria correspondiente como 1, 2, 3 y 4.
Cada conservadora se precinta y se almacena en la cdmara frigorifica del
laboratorio de UPM S.A. Se registra cada uno de los nimeros de precinto en el
Acta de mediciones in situ y extraccién de muestras.

La toma N2 4, dltima en colectarse, no siempre necesita ser preservada en la
cdmara frigorifica ni ser precintada, ya que la composicién se realiza
inmediatamente después de su recoleccion.

En caso de tomar muestra de pluviales, ésta se almacena en la cdmara
frigorifica del laboratorio de UPM y se registra el nimero de precinto en el Acta
de mediciones in situ y extraccion de muestras

Composicién e identificacion de las muestras

6.5.1 Composicién de las muestras

Una vez realizadas las cuatro tomas horarias de efluente final, se realizan los calculos
para determinar el volumen de cada alicuota para obtener la muestra compuesta. Para
ello se pueden utilizar dos opciones de célculo:

Opcién 1:
Realizar los célculos en funcién de los volimenes minimos finales requeridos. Para
obtener X litros:

Volumen i = (caudal i*X)/ caudal total

Siendo:

X —volumen final requerido

i—1, 2,3 04 segun la alicuota que corresponda

Volumen i: volumen a tomar de la toma i.

Caudal i: caudal vertido al momento de realizar la toma i.

Caudal total: suma de todos los caudales vertidos al momento de realizadas fas
tomas.

Opcion 2:
Realizar los célculos considerando que se utiliza el volumen total de la alicuota que se
corresponde con el mayor caudal vertido en las cuatro tomas horarias:

Volumen i=caudal i*volumen total alicuota Q/ caudal mayor Q

» 2, 3 04 segun la alicuota que corresponda

11
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Volumen i —volumen a tomar de la toma i.
Caudal i — caudal vertido al momento de realizar la toma .
Volumen total alicuota Q — volumen total de alicuota que se corresponde con el
mayor caudal vertido en las cuatro tomas horarias.
Caudal mayor Q — mayor caudal medido en las cuatro tomas horarias.

En este cdlculo se debe considerar la capacidad de los recipientes utilizados para
realizar la composicion (ver detalle en Tabla 2} y los volimenes finales minimos
requeridos que se detallan a continuacion:
e 17 L para la realizacién de los ensayos de materia orgénica, compuestos
nitrogenados, metales, sélidos, ecotoxicidad, aceites y grasas, clorato y contramuestra.
e 1,8 L para realizar los ensayos de fésforo y color.
e 4,0L para determinacidn de AOX y fenoles.

e 45 L para dioxinas, furanos y contramuestra.

Registrar los volumenes de las alicuotas para la composicién en el Acta de mediciones
in situ y extraccion de muestras. Para realizar la composicién se considera que el
efluente tiene una densidad de 1 g/ml y las medidas de volumen correspondientes se
hacen por gravimetria en balanza del iaboratorio de UPM. Homogeneizar las muestras
horarias y llevar a cabo las composiciones en los envases correspondientes segtn la

Tabla 2.

Tabla 2: Lista de recipientes para la composicién de las muestras

Parametros Recipientes para componer Observaciones
Materia orgdnica, compuestos | Bidén de plistico de 20 L de | Incluye contramuestra
nitrogenados, metales, sdlidos, | capacidad con canilla

ecotoxicidad, aceites y grasas,

cloratos

Fosforo y color Recipiente de vidrio de 2 L -
AOX y fenoles* Recipiente de vidrio color dmbar -

de5L

Dioxinas y furanos*

Recipiente de vidrio color dmbar
de5L

Incluye contramuestra

*La composicion de la muestra para la determinacién de AOX, fenoles, y dioxinas y furanos se podria
llevar a cabo en un mismo recipiente. No obstante, dado los altos volimenes requeridos y ¢l uso de
vidrio como material de almacenamiento, se realiza la composicién por separade tal como se establece

en la Tabla.

6.5.2

Identificacion de muestras

Las etiquetas de los recipientes que se entregan al CC presentan los siguientes datos:
U Fecha de muestreo.

de muestreo.
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6.6 Fraccionamiento y entrega de las muestras

Las muestras compuestas y simples obtenidas por el personal de DINAMA se
fraccionan en dos partes, una destinada al CC y la otra a DINAMA. Se entregan al CC
recipientes con muestras compuestas y recipientes con muestras simples de acuerdo
al detalle de Tabla 6 del Acta de mediciones in situ y extraccién de muestras (ver
Anexo VI). Ante la eventualidad de toma de muestras de pluviales, se entregan las
mismas segin el detalle que figura en el cuadro de observaciones del Acta de

mediciones in situ y extraccion de muestras.

Las muestras se conservan en una mezcla agua-hielo y se resguardan adecuadamente
para evitar roturas durante su traslado desde UPM S.A. hasta el Laboratorio CC sito en
Puente General San Martin para las muestras correspondientes al CC y hasta el
Laboratorio Ambiental de DINAMA para las muestras correspondientes a DINAMA..

Se entregan las conservadoras cerradas con candado, junto con una copia de toda la

informacidn generada a los miembros del CC.

6.7 Cadena de custodia de la Direccion Nacional de Medio Ambiente

Se deja constancia del cumplimiento de la cadena de custodia de la DINAMA mediante
el llenado del registro de ingreso de muestra con cadena de custodia (ver Anexo IV).
Este formulario de registro es entregado por personal de laboratorio de DINAMA
cuando se retiran los recipientes para muestreo, a saber: uno para la muestra simple,
uno para la compuesta y uno para las piletas de pluviales. Se debe completar los
cuadros del formulario de acuerdo a la responsabilidad y localizacién de cada etapa.

Al finalizar el trabajo de campo se entrega una copia al CC del Anexo IV completado
hasta el cuadro “Datos generales” incluido, de las muestras simple y compuesta, asi
como de las muestras de piuviales que se hubieran extraido.

6.8 Cadena de custodia del Comité Cientifico

Se deja constancia del cumplimiento de la cadena de custodia del CC mediante el
llenado del registro de ingreso de muestra con cadena de custodia {ver Cadena de
custodia UPM-DINAMA - Limpieza de envases, incluido en “Cadena de custodia de
limpieza de envases y de muestras para los distintos planes especificos” CDC.001 del
CC, Anexo lll}. Este documento de registro es completado por el CC y el personal del
equipo de apoyo (EAC), de acuerdo a la responsabilidad y localizacion de cada etapa. Al
comenzar la composicion de la muestra se entrega una copia a DINAMA del citado

registro, completado hasta la columna “Retirado por /fecha” incluido.

6.9 Materiales y equipos necesarios

Los envases utilizados para la composicion y fraccionamiento de las muestras seran
provistos por DINAMA y CC de acuerdo a las listas de verificacion correspondientes

(Anex
equip

e

. Adicionalmente se debe prever la disponibilidad de los demds materiales y
esarios para las actividades de monitoreo (ver Anexo I).
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6.10 Precauciones de seguridad

En todas las actividades segin corresponda, usar lentes, mascarillas y guantes de
seguridad apropiados para llevar a cabo las mediciones de campo, toma de muestra y
fraccionamiento de las mismas.

Se debera asimismo respetar las normas de seguridad de la Planta Orién.

7. Registros

Acta de mediciones in situ y extraccién de muestras en la Planta Orién (Anexo V).
Registro de ingreso de muestra con cadena de custodia de DINAMA {Anexo IV).
Registro de cadena de custodia del CC (“Cadena de custodia de limpieza de envases y
de muestras para los distintos planes especificos” CDC.001 del CC, Anexo lil).

8. Referencias técnicas

Manual de Sonda Hanna Instruments Multiparamétrica Hl 9828.

ISO 5667-3 — Calidad de Agua: Directrices para la preservacién y manejo de las
muestras.

ISO 10530 — Calidad de Aguas: Determinacion de sulfuro disuelto.

APHA 21th Edition — 4500 S*-G- SULFIDE / lon-Selective Electrode Method

Compendio de metodologias analiticas de referencia y preservacién de parametros
ambientales — Departamento Laboratorio Ambiental de DINAMA - versién |,
diciembre 2011.

Manual de procedimientos analiticos para muestras ambientales — Departamento
Laboratoric Ambiental de DINAMA — version 2, 2009.

9. Anexos

Anexo A — Lista de verificacién de insumos CC para el muestreo UPM.

Anexo |B — Lista de verificacion de DINAMA para el monitoreo conjunto de UPM.
Anexo Il — Procedimiento del Laboratorio Ambiental de DINAMA de limpieza y
acondicionamiento de recipientes previo a su uso.

Anexo lll - Procedimiento de limpieza y manejo de envases (PRD.008 del CC).
Anexo IV — Registro de ingreso de muestras con cadena de custodia (RIG 04 de
DINAMA).

Anexo V — Acta de mediciones in situ y extraccion de muestras en la Planta Orion.
Anexo VI - Instructivo de calibracién y medicion del equipo multiparamétrico marca
Hanna HIS828 (ITR.001 del CC).

10. Modificaciones

Este documento sustituye a la version 2 def Procedimiento estandarizado para la extraccion
dem a del efluente final vertido al Rio Uruguay por UPM S.A. a emplear por DINAMA en el
co del Plan de monitoreo de la Planta Orién (UPM ex Botnia) de la Comision

d }sﬂ'adora del Rio Uruguay.

S
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T Nombre: ANEXO 1A

L Comisidn Administradora del Rio Uruguay

LISTADO DE INSUMOS MUESTREO UPM CcCARU Revisién: 01
Fecha: [ [

Comisicn Administradora

det Rio Uruguay Fecha Revisién: 13/02/2012

Verificado()

Checkin | CheckOut Observacionas

:

insumo

Materizlos

Conservadoras {1 chica y 1 grande}

Candados para conservadoras

Boisas de histo (0 20 kilos)

Medidor de altura en canal Parshall

Precintes numerados (azules)

bolsas de nylon

Buffer Calibracién de pH 4,01 (HI 7004)

Bultar Calibracién da pH 7,01 (HI 7007)

Buffer Calibracién de pH 10,01 (Hi 7010)

Saoluclén de Calibracién Cond. 84pS/em (HI 7033)

Solucién de Calibracidn Cond. 1413puSiem (HI 7031)

Soluclén de Oxigeno Disuelto 0 mg/l (HI 7040)

Solucidn de callbraciSn (Hi 9828-0)

Solucién de aimacenamiento de electrode pH Hi 70300

Piseta con agua destilada

Frasco rigido de 600 mi para desechar anjuagues

Camara de fotos ¢on cable USB y cargador

Rollo de parafilm

Caja papel tissue

Frascos con c/u de las soluciones para enjuague

Termdmetro IR

Bateria SV de repuesto

Pin=a

Marcador

Trincheta

Calculadora

-l-th-.n_.\..a-q.A_L-L-a-l-n-hd-n-a-l-o_lgS—\-o‘NM

Cinta méttica

Equapo de medicxén multipardmetro

1 Sonda multiparamétrica HANNA

Varificar carga de las baterias de la Senda

Cabo con amarre para Sonda

Vaso de calibracién

Cable sonda-datalogger

Cubierta protectora de los sensores

Kit de mantenimiento

Manual do inatrucciones

Cargador

Solucién de electrodo de Oxigono Disuetto (HI 70425)

|l lajalajalaa]-

Solucién de almacenariento de electrodo pH Hi 70300

Doctimentacibn

Actas de muestroo

Check list para anotaciones individuales

Cadena de Custodia do muestra

Nl

Cadena de Custodia para Contramuestra

{*) Intciales del responsakile del control: LY - Esteban Lyons, EL - Eugenio Lorenzo, G5 - Gustave Secane, MT - Mabel Tudine
(*) Iniciales del responsabile del control Check Out EAC: R - Ricardo Juaraz, CF - Ciriaco Fulini, HZ - Heleno Zabaleta, NF - Natalia Ferreira, FM - Facundo Malchiori

1
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-t Lista de verificacion de DINAMA para el |ES - DCDA-001-01
monitoreo conjunto de UPM L.
DI NAMA Pagina 1de 3

L i MG A A

FECHA:

Instrumentos y materiales Entregada Ubicacion/

por: Observacioén
Para seguridad

| guantes de nitrilo | DCDA
Para preservacién en campo
Acido clorhidrico 1+1 en recipiente de pldstico | Laboratorio

Para cadena de custodia

3 formularios de cadena de custodia (1 para | Laboratorio
muestra simple, 1 para muestra compuesta y 1
para la pileta de pluvial)

1 Acta de mediciones in situ y extraccion de | DCDA
muestras en la planta Oridén de la actividad
Conjunta DINAMA- Comité Cientifico de CARU

precintos numerados {minimo 5) DCDA

conservadoras con dispositivo para candado | Laboratorio

(minimo 3)

llaves de candados DCDA

llaves del Laboratorio de DINAMA DCDA

nota de ingreso al laboratorio fuera de horario Laboratorio

Para medidas de campo Se utlliza la sonda
multiparameétrica
proporcionada por el
CC de CARU

1 piseta con agua destilada. Laboratorio

papel absorbente. DCDA

Para tomas horarias para muestra compuesta de efluente final

4 recipientes de vidrio transparente boca ancha | Laboratorio
de 800 mL para color, fosforo
4 recipientes de vidrio capacidad 2.5 L color | Laboratorio
ambar para AOX, fenoles y dioxinas y furanos,
contratapa de teflén o papel aluminio.

4 recipientes de 5 L de plastico boca ancha con | Laboratorio
manija (proporciona
do por CARU)

Para toma de muestra simple de efluente final
1 recipiente de pléstico para sulfuro capacidad ; Laboratorio
250 mL boca ancha
1 recipiente con 125 mL de buffer para muestra | Laboratorio
de sulfuro (buffer: para 1 L de agua desaireada:
80 g de NaOH, 35 g de acido ascorbico y 67 g de

EDTA) )
r}uﬁ( e de plastico boca ancha autoclavado | Laboratorio
capacid 500 mL para coliformes

4w &



termotolerantes

1 recipiente de plastico de 5 L con manija para | Laboratorio
sélidos sedimentables e hidrocarburos (proporciona
do por CARU)
Para toma de muestra simple de la pileta de pluvial
1 recipiente de 5L de vidrio color &mbar, I(-aboratO_rio
enjuagado con solvente proporciona
juad do por CARU)
1 recipiente de 10 L de plastico enjuagado con | Laboratorio
HNO3 (proporciona
do por CARU)
Para composicion de la muestra de efluente final
1 recipiente de plastico de 20 L con canilia Laboratorio
(proporciona
do por CARU)
1 botellén de 5 L color &mbar para AOX y fenoles l(-aboratO_rio Se utilizard el
ara dioxinas y furanos, y contramuestra, con | (Proporciona | mismo recipiente
Zoﬁtratapa de te%én 0 papelyde aluminio °" | do por cARU) | para la
composicién de
AOX y fenoles por
un lado y dioxinas
y furanos y
contramuestra por
otro
1 recipiente de vidrio transparente de 2L para l(-aboratO_rio
fosforo y color proporciona
© oy do por CARU)
1 embudo de plastico Laboratorio
1 embudo de vidrio para composicion de fosforo | Laboratorio
1 embudo de vidrio para composicién de AOX vy | Laboratorio

fenoles y dioxinas y furanos

Para reparticién de las muestras compuestas de efluente final

5 frascos de 1L de plastico para: nitrato, nitrito,
amonio, DQO, NT, NTK, sélidos suspendidos,
sélidos totales, DBO5, conductividad, Daphnia
magna y contramuestra

Laboratorio

2 bolsas para metales (o0 1 frasco de plastico de
500 mL enjuagado con HNO3 para metales
excepto mercurio y 1 frasco de plastico de 250
mL o bolsa, sin previo uso, enjuagado con HNO3
para mercurio)

Laboratorio

1 frasco de plastico para toxicidad (Microtox)
boca ancha 120 mL

Laboratorio

1 frasco de plastico 250 mL para clorato

Laboratorio

1 frasco de vidrio de 800 mL para grasas y
aceites

Laboratorio

1 frascos de vidrio de 800 mL para fésforo

Laboratorio

1 frasco vidrio ambar de 250 mL para color

Laboratorio

1 frasco de vidrio 500 mL o 1 de 1000 mL (que
se flenarja hasta la mitad) color ambar
contrata ,de teflon o papel aluminio para AOX

Laboratorio

%
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1 frasco de vidrio 500 mL o 1 de 1000 mL (que
se llenaria hasta la mitad) color &mbar
contratapa de teflon o papel aluminio, con 40mg
de tiosulfato para fenoles

Laboratorio

1 frasco de vidrio 1L color &mbar contratapa de
tefléon o papel aluminio para dioxinas y furanos

Laboratorio

Para reparticion de la muestra simple de efluente final

1 frasco de vidrio de 800 mL para hidrocarburos

Laboratorio

1 frasco de plastico 1L para sdlidos
sedimentables en 2 hs

Laboratorio

m_m

Para reparticiéon de la muestra simple de la pileta de pluvial

2 frascos de vidrio de 800 mL para hidrocarburos | Laboratorio
y aceites y grasas

4 frascos de plastico de 1L Laboratorio
1 frasco de plastico nuevo enjuagado con HNO3 | Laboratorio
para metales incluyendo mercurio

2 frascos de vidrio 500 mL o 2 de 1000 mL (que | Laboratorio
se llenarian hasta la mitad) color ambar

contratapa de tefldn o papel aluminio para AOX y

fenoles

Para envio de muestra al exterior

Carta de envio de muestras al exterior DCDA

>
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LIMPIEZA DE MATERIALES

1. OBJETIVO

El objetivo de este procedimiento es minimizar las posibles fuentes de contaminacion y
optimizar la preparacion (limpieza y acondicionamiento) del material para los analisis.

2. ALCANCE

Es aplicable a todo el material tanto de muestreo como el empleado para las
determinaciones analiticas del Departamento.

3. INVOLUCRADOS

Todos los integrantes del Departamento. Es utilizado por el preparador de material del
Laboratorio y los técnicos analistas del Laboratorio, para la limpieza del material de
trabajo empleados en el laboratorio.

4, DESARROLLO

Relevar el material a ser preparado, enjuagar con agua previo al lavado que aplica
para cada caso particular. A continuacion se detallan ios requerimientos en cuanto a
acondicionamiento del material de los parametros que se analiza con mas frecuencia
en el laboratorio, no obstante en el documentoc Metodologias Ambientales de
Referencia se detallan las especificaciones particulares para la totalidad de los
parametros analiticos.

Sector Fisicoquimico

Procedimiento Material Programa/Lavado . Enjuague Secado
operativo
DBOS Botellas de (B - con jabon, y|Agua desionizada Propio equipo
incubacién luego dos veces B-
sin jabén.
DQoO Tubos y tapas con |D —sin jabon Enjuage con HCI|En estufa a 75°C
contratapa de teflon 1+1, y luego varios | aprox
enjuagues con agua
desionizada
ACEITES Y Frascos de muestreo | Enjuague con | Agua desionizada Propio equipo
- | GRASAS hexano y luego B —
con jabén
Balones y equipo | Enjuague con | Agua desionizada Propic equipo
Soxhlet hexano v luege B —
con jabén
Perlas de ebullicion | Enjuague con Agua destilada Estufa a 105°C
hexano y luege agua
caliente con jabén

(PR16)Limpieza mat (PR16)/Version 4/Agosto 2009/copia no controlada Pagina 1.de 6
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Precedimiento Material Programa/Lavado Enjuague Secado
operativo
Tapas de frascos de | limpieza manual con | Agua destilada Secado en estufa a
muestreo agua y jabén 1056°C
SOLIDOS TOTALES | Capsulas limpieza con esponja | Agua destilada A temperatura
y jabén ambiente. Muflar a
550 °C por 2 hs. sin
superponer
FOSFORO Frascos de | D —sin jabon Acido Clorhidrico En secador de
muestreo, frascos de . materiales
1+1 en caliente
digestién, tubos
desarrollo de color, Enjuague posterior
erlenmeyers. con agua destilada
DETERGENTES Bolas de D - sin jabon Enjuague con agua | Secado en el propio
decantacién y desionizada equipo
material accesorio, vy
frascos de muestreo
COLOR Tubos limpieza manual con | Agua destilda. En secador de
agua Acido Clorhidrico materiales
1+1 en caliente
Enjuague posterior
con agua destilada
Material - Lavado Enjuague Secado
Material de vidrio en|D - conjabon Agua desionizada Propio equipo
general '
Botellas de plastico de|D - con jabdn Agua desionizada Propio equipe
muestreo (*)

(*) Las botellas de'pléstico de muestreo llevan un prelavado en forma manual con
agua de la canilla a presion. Se debe registrar asimismo &l chequeo de la limpieza.

Programa B: 93 °C
Programa D: 60 °C

(PR16)Limpieza mat (PR16)/Version 4/Agosto 2009/copia no controlada
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Sector Instrumental

Utilizar los programas de lavado C o D a las temperaturas de 60°C tanto de lavado
como de enjuague. Estas temperaturas indicadas como T1 y T2 en [a maquina no
alteraran la calibracion del material aforado.

A) Material de vidrio y plastico:
Se utiliza el programa de lavado D incluyendo el paso de secado.

B) Metales
Se utiliza el programa de lavade C sin el paso de secado.

Se sumerge totalmente en la tarrina de plastico de enjuague con HNO5(10%) calidad
ppa, durante 12 hs como minimo. Luego se enjuaga 3 veces con agua desionizada.

Se seca a menos de 60°C en estufa.
Se guarda el material seco en el estante correspondiente a material de metales.

C) Aniones por HPLC:
El material de aniones para lavar se ubica en los sectores de lavado, en sector
fisicoquimico.

Se utiliza el programa de lavado D incluyendo el paso de secado.

Se guarda el material en el estante correspondiente a material de aniones.

D) Sulfuro v Cianuro:
Se procede igual que en el punto C)

E) Mercurio

Una vez terminado los andlisis de mercurio, se disponen los materiales a favar. Se
lavan manualmente, con agua y jabon y se enjuagan con agua de grifo.

Se dejan con HNO3 al 15% por al menos 12 horas. Este acido es exclusivo para el
enjuague de material utilizado para el analisis de mercurio.

Un vez transcurrido las 12 horas, se realizan al menos 3 enjuagues con agua
desionizada.

{(PR16)Limpieza mat {(PR16)/Version 4/Agosto 2009/copia no controlada §7 e
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Sector Microbiologia

Antes de proceder al lavado, ¢ a su desecho, todo material contaminado debe ser
autoclavado, con el fin de evitar posibles riesgos para la salud:

- Medios de cultivo sélidos con o sin filiros, con crecimiento de microorganismos:
retirar el filtro y el medio de cultivo con una pinza. Acondicionar el residuo en una
bolsa autoclavable: Esterilizar por 30 min. A 121°C en autoclave de material
contaminado. Posterior disposicién para la recoleccion de residuos sélidos urbanos.

- Tubos de ensayo, viales, y demas material conteniendo medios de cultivo liquidos
inoculados: Esterilizar por 30 min. A 121°C en autoclave de material contaminado.
Posterior descarte como residuo liquido en el desague que va a colector.

- Muestras liquidas de analisis: descarte como residuo liquido en el desague que va a
colector. No necesita ser autoclavado previamente

- Bandejas de anélisis de sustrato definido {colilert y enterolert): Esterilizar por 30 min.
A 121°C. Posterior disposicion para la recoleccion de residuos sélidos urbanos.

- Ansas, tirillas de pruebas bioquimicas: desinfeccion por hipoclorito durante 2 hs
previo a su descarte como residuo solido.

Placas de Tips Placas de petr’ | Embudos Frascos de muestreo,
petri de de vidrio, de filtracién | frascos schott, tubos de
plastico campanas de ensayo, probetas,
Durham erlenmeyers
LAVADO Sumergir en detergente 3% por 12-24 hs. ' ' | Termodesinfestadora

Programa B-con Jakon

Con esponja tratar de quitar resfos sélidos que pudieran j
Enjuague y secado en el

quedar adheridos. . )
propio equipo
Enjuagar con abundante agua corriente y destilada
DESIN Sumergir en hipoclorito de sodio por 2 hs.
FECCION —_— —_—

Enjuagar con abundante agua corrlente y
destilada.

Sumergir en solucién de etanol 70% por 1-2

/i / hs.
Secar en estufa a no mas de 50°C.
ESTERILIZACION* | Por radiacién | Autoclave | Horno a 170°C, | Horno a Autoclave 15 min a 121°C
* electromagne | 15 min. a 2hs. 170°C, 2 hs.
tica uv* 121°C

AN
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*

Esterilizacién por radiacién electromagnetica uv

Esta técnica es utilizada como un método de esterilizacion de placas de Petri de
plastico que no pueden ser autoclavables.

La luz ultravioleta es una radiacion electromagnética cuya longitud de onda esta
comprendida entre 150-4000 A°. Su efecto sobre las células es a nivel del ADN
ocasionando graves dafios (mutaciones) en dicha molécula, lo que lleva a la muerte
celular. El mayor efectos sobre los microorganismos se da a una longitud de onda de
2600 A°. Las {amparas germicidas emiten luz uitravioleta de aproximadamente 2573
A°, esto hace que tengan un 85% de la capacidad germicida de la radiacién de
2600A°,

Procedimiento: exponer las paredes internas del fondo y de la tapa, las cuales deben
estar secas, limpias y desinfestadas, a la accidén directa de las radiaciones UV por un
tiempo minimo de 30 minutos. Luego de expuestas cerrarlas rapidamente evitando
tocar su interior. Guardar las placas envueltas y en la oscuridad para evitar la
fotoreparacién por no mas de 2 semanas después de esterilizadas.

Periédicamente limpiar la lampara germicida ya que la acumulacién de por ej. del
polvo del ambiente puede interferir con la emisién de la luz UV reduciendo su poder
germicida.

**Preparacion del material para su esterilizacién, luego de su lavado y desinfeccion:

Probetas y erlenmeyer:.cubrir la boca con papel de aluminio y autoclavar 15 minutos a
121°C o esterilizar en horno a 170 + 10 °C 2hs. Guardar en lugar libre de polvo.

Tips de 1ml: colocar los tips en la caja correspondiente, envolver con papel de
embalaje. Autoclavar a 121 °C durante 15 minutos. Secar en estufa a 50 °C.

Tips para pipetas de 1-10ml: envolver en papel de embalaje un numero adecuado de
tips. Autoclavar a a121°C durante 15 minutos. Secar en estufa a 50°C.

Placas de petri de vidrio: envolver un numero adecuado de placas en papel de
embalaje o similar. Esterilizar por calor seco en horno'a 170 £ 10 °C durante 2 horas.

Embudos de filiracion: envolver los embudos de filtracion en papel de embalaje.
Esterilizar por calor seco en horno a 170 £ 10 °C durante 2 horas.

Frascos de muestreo: Cubrir la boca con papel de embalaje. Aflojar las tapas con el fin
de posibilitar [a entrada de vapor y evitar la deformacién en los frascos de
polipropileno, durante el proceso de esterilizacion.

g
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5. REFERENCIAS
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater 21 th. Edition, 2005.

6. REGISTRO DE REVISIONES

Version Fecha Medificaciones
0 Marzo 2000 Primera impresién
1 Mayo 2003 Segunda impresion
2 Junio 2003 Tercera impresion
3 Agosto 2005 Cuarta impresién
4 Agosto 2009 Quinta impresién
Revisado Fecha
Aprobado Fecha
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1. Objetivo

Establecer la metodologia de limpieza de los envases a utilizar en el muestreo y
fraccionamiento de las muestras de agua provenientes de las acciones de monitoreo que
Heva adelante el Comité Cientifico de CARU {CC).

2. Alcance

Este procedimiento cubre todas las actividades necesarias para limpiar los envases
destinados a contener las muestras, abarcando la limpieza propiamente dicha, el secado,
etiquetado y almacenamiento, hasta su empleo en campo.

3. Documentacidn de Referencia
PRD.007 - PROCEDIMIENTO PARA LA REDACCION DE PROCEDIMIENTOS

4. Responsabilidades

4.1. Del Equipo de Apoyo al Comité Cientifico {EAC)

Es responsabilidad del EAC efectuar {a limpieza, acondicionamiento y almacenamiento
adecuado de los envases a utilizar en las actividades de monitoreo que el CC desarrolle en el
Rio Uruguay y en todos los establecimientos industriales, agricolas y centros urbanos que
vuelcan sus efluentes al Rio Uruguay y sus areas de influencia.

4.2. Del Comité Cientifico {CC)
Es responsabilidad de los integrantes del CC verificar el cumplimiento de cada unc de los
pasos del presente procedimiento.

5. Definiciones

Agua destilada: Agua de calidad media, obtenida tipicamente mediante destilacion simple o
resina de intercambio i6nico.

Agua ultrapura: agua de calidad obtenida tipicamente por destilacién u ésmosis inversa,
seguida de filtracion por 0,2 micras y tratamiento con resina de intercambio idnico.

Agua de canilla: aquella que sirve de materia prima para generar cualguiera de los dos tipos
de agua citados con anterioridad.

Envase primario: es el que se encuentra en contacto intimo con la muestra.

Envase secundario: es el que contiene al envase primario.

Calidad HPLC: calificacion que se aplica a solventes de alta pureza utilizados en cromatografia
liqui alta performance (HPLC).

J —
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6. Procedimiento
6.1. Actividades previas a la limpieza

6.1.1. Calculo de la cantidad de envases primarios para muestreo

Calcular el nimero minimo de envases requeridos para cada monitoreo considerando los
blancos correspondientes en los casos que asi se indique. En el Anexo | se compendian las

necesidades de envases para los distintos planes especificos que el CC se encuentre

desarrollando.

6.2. Lugar fisico del trabajo

Todas las tareas indicadas en el presente procedimiento se efecttan en el laboratorio del CC

(Laboratorio CC).

6.3. Limpieza y etiquetado del material

Segin el pardmetro a determinar, limpiar el envase de acuerdo a la tabla del Anexo Il en
donde aparecen los parametros, el tipo de envase de almacenamiento y el procedimiento de
limpieza correspondiente. Antes de iniciar la limpieza del material, verificar la ausencia de
ralladuras, grietas o fisuras, desechando los envases dafiados. El etiquetado se hard mediante
etiquetas autoadhesivas plastificadas segin formato oportunamente establecido por el CC
(Anexo 1i1). A continuacién se indican los pasos a seguir segan las diferentes metodologias de

limpieza a efectuar.

6.3.1. Procedimiento general de limpieza

Sumergir el material {recipientes y tapas) en una disolucién de un detergente no iénico del
tipo Extran® neutro al 5% V/V, o similar, en agua de canllla, por un minimo de 2 horas y un
maximo de 24 horas. Para envases de capacidades superiores a 4 L es recomendable llenar el
recipiente con la solucion de limpieza en lugar de sumergirlo.
¢ En caso de existir suciedad remanente, proceder a limpiar el material con cepitlo o esponja,

usando agua de canilla.

» Enjuagar al menos tres veces con agua de canilla.

e Enjuagar al menos dos veces con agua destilada.
e Enjuagar una vez con agua de calidad ultrapura.

e Dejar secar los envases a temperatura ambiente en posicidn invertida y taparlos una vez

Secos.
e Etiquetar indicando el parametro a determinar.

6.3.2. Procedimiento de limpieza de los materiales con enjuague con solvente
e Sumergir el material (recipientes y tapas) en una disolucién de un detergente no iénico del

tipo
Ve

s/

Y

gina/ de7

/

neutro al 5% V/V, o similar, en agua de canilla, por un minimo de 2 horas y un
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maximo de 24 horas. Para envases de capacidades superiores a 4 L es recomendable llenar el
recipiente con la solucién de limpieza en lugar de sumergirlo.

¢ En caso de existir suciedad remanente, proceder a limpiar el material con cepitlo o esponja,
usando agua de caniila.

* Enjuagar al menos tres veces con agua de canilia.

¢ Enjuagar al menos dos veces con agua destilada.

* Enjuagar una vez con agua de calidad ultrapura.

* Enjuagar con acetona de calidad HPLC y escurrir el solvente a un recipiente para descarte
de solventes orgénicos.

® Dejar secar los envases a temperatura ambiente en posicidn invertida y taparlos una vez
SEecos.

e Etiquetar indicando el pardmetro a determinar.

6.3.3. Procedimiento para limpieza de materiales con 4cido

¢ Sumergir el material (recipientes y tapas) en una disolucién de un detergente no idnico del

tipo Extran® neutro al 5% V/V, o similar, en agua de canilla, por un minimo de 2 horas y un

maximo de 24 horas. Para envases de capacidades superiores a 4 L es recomendabie llenar el

recipiente con la solucién de limpieza en lugar de sumergirlo

* En caso de existir suciedad remanente, proceder a limpiar el material con cepillo o esponja,

usando agua de canilla.

e Enjuagar al menos tres veces con agua de canilla.

¢ Rellenar el envase y sumergir la tapa en una solucién de écido nitrico 1:10 en agua destilada

(o con la solucién de dcido mineral especificada para el pardmetro de interés), por un minimo

de 10 horas.

» Descartar la solucién de dcido en un recipiente destinado para el descarte de acidos

minerales diluidos.

e Enjuagar al menos tres veces con agua destilada.

s Enjuagar una vez con agua de calidad ultrapura.

¢ Dejar secar los envases a temperatura ambiente en posicién invertida y taparlos una vez
ecos.

e Etiquetar indicando el pardmetro a determinar.

6.3.4. Procedimiento para limpieza de materiales para determinar compuestos fosforados
Proceder de manera anadloga a la indicada en el punto 6.3.1, excepto que el detergente a usar
debe ser libre de fosfatos (Extran® alcalino libre de fosfatos o similar). En caso de determinar
fosfatos, realizar el siguiente procedimiento:

¢ Sumergir el material (recipientes y tapas) en una disolucién de un detergente no iénico libre
del tipo Extradn® alcalino libre de fosfatos al 5% V/V, o similar, en agua de canilla,
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por un minimo de 2 horas y un méximo de 24 horas. Para envases de capacidades superiores a
4 L es recomendable llenar el recipiente con la solucién de fimpieza en lugar de sumergirlo

¢ En caso de existir suciedad remanente, proceder a limpiar el material con cepillo 0 esponja,
usando agua de caniila.

* Enjuagar al menos tres veces con agua de canilla.

* Rellenar el envase y sumergir la tapa en una solucién de acido nitrico 1:2 en agua destilada,
por un minimo de 10 horas.

® Descartar la solucién de acido en un recipiente destinado para el descarte de acidos
minerales diluidos.

¢ Enjuagar al menos tres veces con agua destilada.

® Enjuagar una vez con agua de calidad uitrapura.

® Dejar secar los envases a temperatura ambiente en posicién invertida y taparlos una vez
Secos.

¢ Etiquetar indicando el pardmetro a determinar.

6.3.5. Verificacién poslimpieza

Verificar nuevamente el estado de los envases después del procedimiento de limpieza.
Descartar todo recipiente que presente fisuras, grietas o ralladuras en su superficie que
pudieran comprometer el correcto almacenamiento, conservacién o transporte de muestras
hasta el laboratorio analitico.

6.4. Aimacenamiento del material

e (Clasificar los envases de acuerdo a su material, volumen y pardmetro a determinar.

e Separar los envases requeridos segtn el plan especifico a desarroltar y agruparlos en una
bolsa ptastica u otro envase secundario adecuado que pueda ser precintado.
Precintar el envase secundario.

¢ Completar en la planilla de Cadena de custodia las columnas correspondientes a limpieza
del material. En el Anexo 1V se compendian las cadenas de custodia para los distintos planes
especificos que el CC se encuentre desarrollando.

6.5. Descarte del material

Descartar todo material que se rechace antes o después de la limpieza. Para ello, colocar los
recipientes dafiados en una caja de cartén o cubrirlo con papel de diario y descartar como
residuo domiciliario.

7. Registro
Tab limpieza de envases en cadenas de custodia de muestras, segin hojas1y2o06y 7
Anéxo IV, de acuerdo a la actividad especifica de muestreo.
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8. Referencias Técnicas

- AENOR. Calidad del Agua — Muestreo — Parte 3: Guia para la conservacién y manipulacién
de las muestras de agua. UNE-EN ISO 5667-3. Septiembre de 2004
- Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. 21™ Edition. APHA,

AWWA, WEF. 2005.

9. Anexos

Anexo I; Lista de envases discriminados por actividad de muestreo y por pardmetro - ESP.001
Anexo II: Procedimiento de limpieza discriminado por parémetro — ESP.002
Anexo lll: Formato de etiquetas para las actividades de muestreo — ESP.003
Anexo IV: Cadena de custodia de limpieza de envases y de muestra para los distintos planes

especifices — CDC.001 "
S 4
/W
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Desembocadura del Rio Gualeguaychii en el Rio Uruguay
Muestra/Pardmetro Envase | Vol. min. (mL) | Unidades Blanco
Muestra para fraccionar P 10000 1 -
Mercurio P 125 1 Si
Aniones C(:t);gizt: SZc::zg:nados), p 500 1 5
Metales;zf_igg‘s) excepto P 125 1 i
Kje;;r:aolrllll\loi{rgg?{m il:rito P o0 & N
Fosforo total P 250 1 Si
Sulfuros P 250 1 Si
Cloratos P 250 1 Si
ADX \' 500 1 Si
Clorofila/ Feopigmentos P 500 1 -
SST/ ST P 1000 1 -
Hidrocarburos Vv 1000 1 Sl
TOC/ /grasas y aceites Vv 1000 1 Si
; il Dioxinas y furanos \ 1000 1 -
ﬁ /]/i/i Fenoles v 1000 1 Si
L Hidrocarburos aromdticos v 000 1 i
polinucleares
Contramuestra P 1000 1 -
tramuestra p Vv 1000 1 -
/ / lastico , V : Vidrio borosilicato color caramelo (dmbar)
Pagina 1de 4
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Total de envases para las acciones de monitoreo de aguas de la desembocadura del Rio
Gualeguaychii en el Rio Uruguay {punto 4 de los planes especificos acordados el 14 de

noviembre de 2010).

Total P 125mL: 2 unidades
Total P 250 mil: 3 unidades
Total P 500 mL: 2 unidades
Total P 1000 mL: 3 unidades
Total P 10000 mi: 1 unidad

Total V 500 mL: 1 unidad
Total V 1000 mL: 6 unidades

/

Yy

Y
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Lista de envases discriminados por actividad de CARU
muestreo y por parametro i FECHA: 14/03/2012
Dentro de {a Planta Orion
Muestra/Parametro Envase | Vol. min. (mL) Unidades (por Blanco
muestra)
Muestra compuesta P 5000 1 -
Muestra compuesta P 3000 1 -
Muestra compuesta v 4000 1 -
Fosforo en Muestra Compuesta Vv 1000 1 -
Muestra pluviales P 4000 1 -
Muestra pluviales \' 2500 1 -
Mercurio P 125 1 Si
Metales excepto mercurio P 125 1 Si
Amonio/ DQO/ N Kjeldahl/ ,
Nitrato + Nitrito P 1000 1 S
Sulfuro P 250 1 Si
Cloratos P 250 1 Si
AQX v 500 1 Si
Bioensayo de tf)xlcndad con p 1000 9 )
Daphnia sp
SST/ ST/Conductividad p 1000 2 -
Hidrocarburos totales Vv 1000 1 Si
o d Grasas y Aceites v 1000 1 Si
[d%
ﬂ f Dioxinas y furanos Vv 1000 1 -
Fenoles Vv 1000 1 Si
Bioensayo (.:Ie toxicidad por p 125 1 )
Microtox
Contramuestra Vv 1000 1 -
/ %tramuestra P 1000 1 .
/ P: Plastlccfg V : Vidrio borosilicato color caramelo (ambar)
Pagina3de 4

=



' s | NOMBRE: ESP.001

Mlm Comisién Administradora del Rio Uruguay VERSION: 03
Lista de envases discriminados por actividad de CARU
muestreo y por pardmetro sensinsercsnes | FECHAT 24/03/2012

Total de envases para las acciones de monitoreo de efluentes dentro de la Planta Orion
(punto 3.1 de los planes especificos acordados el 14 de noviembre de 2010).

Totai P 125mL: 3 unidades
Total P 250 mL: 2 unidades
Total P 1000 mL: 6 unidades
Total P 3000mL: 1 unidad
Total P 4000 mL: 1 unidad
Total P 5000 mL: 1 unidad

Total V 500 mL: 1 unidad
Total V 1000 mL: 6 unidades
Totai V 2500 mL: 1 unidad

Total V 4000 mL: 1 urydd
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Procedimiento de limpieza discriminado por CARU
pardmetro st FECHA: 14/03/2012
Muestra/Pardmetro Envase Limpieza segin PRD.00S
Sulfuro P 6.3.1
Cloratos P 6.3.1
AOX Vv 6.3.2
Clorofila/ Feopigmentos p 6.3.1
Microtox P 6.3.1.
Bioensayo de toxicidad con Daphnia sp P 6.3.1
Bromuro/ Cloruro/ Fluoruro/ Sulfato P 6.3.1
Aniones excepto nitrogenados,
. P 6.3.1
cationes y dureza
SST/ ST P 6.3.1
TOC \" 6.3.1
Dioxinas y furanos Vv 6.3.2
Hidrocarburos totales Vv 6.3.2 mas un Gltimo enjuague
con hexano
Grasas y Aceites vV
Fenoles \Y) 6.3.2
Hidrocarburos aromaticos polinucleares Vv
Mercurio p 6.3.3 usando &cido nitrico
Metales Pesados/ D?"eza/ Calcio/ P 6.3.3 usando &cido nitrico
Magnesio
Amonlt?/ P N '9 ldahi P 6.3.3 usando 4cido clorhidrico.
nitrato + nitrito
Fésforo total PtV 6.3.4
Muestras simple{efluentes y pluviales), p .
compuesta y contramuestra
6.3.4
Muestras simple (efluentes y v

pluviales), compuesta y contramuestra

P: Plastico

v

/

Piginalde1l

/ V : Vidrio borosilicato cotor caramelo {dmbar)
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Formato de ethuetas para las actividades de CARU
. - FECHA: 14/03/2012
m uestreo Com,sign Agministradera

det Ria Uruguay

Etiqueta a utilizar en las muestras de agua provenientes delas acciones de monitoreo

previstas en el punto 3.1 (dentro de la Planta Orion) de los planes especificos acordados el
14 de noviembre de 2010.

Completar las etiquetas utilizando marcador indeleble.

>3

I e
IS A
———

Carripdn Admpierating
sl W Lrupney

Etiqueta a utilizar en las muestras de agua provenientes delas acciones de monitoreo
previstas en los puntos 3.2 (en el Rio Uruguay en la zona de influencia Planta Orion) y 4
(monitorec de la desembocadura del Rio Gualeguaychi en el Rio Uruguay) de los pianes
especificos acordados el 14 de noviembre de 2010.

Completar las etiquetas utilizando marcador indeleble.

>3
A}
.
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i . . IS INombre: €DC.OOL
- ._Comisién Administradara del Rio Uruguay |

Fecha:

Hora de initio del muestreo:

'CADENA DE CUSTODIA UPM-DINAMA

T

Hora final del muestrao:

CARL  |Revisidn: 01

Carmaidn Admini-madars

ool Rie Wrugnay | Fecha Revislén: 01/02/2012

Hoja 3 de 10

OBSERVACIONES:

TABLA ALTERNATIVA EN CASO DE PRECINTOS EN MALA SITUACION DE INTEGRIDAD

© nt 2 i
Muestra Ne de precinto en Situacién de la muestra: buana/mala Nz de precinto Observationes:
mala condicion nuevo:

P~




] Nombre: CDC.001
¢ Comision Administradora del Rio Uruguay

CADENA DE CUSTODIA UPM-DINAMA

CARL!  |Revision: 01
Fedﬂ: I , Cornraida Adminjstrad;
Hora inicio dal muestreo: Hora final de! muestreo: el fauraguay | JFOCha Revislén: 01/02/2012 Hoja: 4 de 10,
Sl ey
ENTREGA DE MUESTRAS AL EAC
Respansable: Fecha:
Firma: Hora

RESPONSABLE DEL INGRESO DE MUESTRAS AL LABORATORIO CC

Responsable: Fecha:

Firma:

. Hora




el sl ‘| Comision Administradora del Rio Urugu
CADENA DE CUSTODIA DE CONTRA-MUESTRA UPM-DINAMA
Fecha: i !

Hors Inido del muestrao: Hora final dal muestreo:

el ol Nombre: CDC.001

CARU  |Revisién: 01

dat nio brugusy  |Feche Revisién: 01/02/2012

Hoja: 5 de 10
CONTRAMUESTRA
lEntrega de muestras al EAC:
lResponsab!e: IFecha:
Flrma: |Hora:
Recepclén de las muestras por parte defEAC;
Responsable: Fecha:
Firma: Hora:
Descripcidn de las muestras:
Lugar de almacenale:
Precinto de freezer:
Destino de ias muestras: DESTRUCCION ) FECHA:
RE-ANALISIS = RESPONSABLE:

LOBSERVACI ONES:
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1 . i . e 3 Nombre: CDC.001
oo Comisién Administradara del Rio Uruguay |
CADENA DE CUSTODIA RIO GUALEGUAYCHU- SAER CARL [Revisién: 01
Fecha: l ’ Camisic., Adminis radom|
Hora de inicfo del [muestreo: Hora final del muestreo: del Rouupa; — JFecha Rewisién: 01/02/2012 Hoja: 8 de 10

OBSERVACIONES:

TABLA ALTERNATIVA EN CASC DE PRECINTOS EN MALA SITUACION DE INTEGRIDAD

Muestra

NE de precinto en
mala condicién

Situacion de la muestra: buena/mala

N2 de precinto
nuevo:
R

Observaciones;




’M S50 TNombre: CDC.001
e | Comisién Administradora del Rio Uruguay

CADENA DE CUSTODIA RIO GUALEGUAYCHU - SAER CAFILI Revisién: 01

Ed‘n. I I Cawrhinldn Aﬂmmmdm

Hora iniclo del muestreo: Hora final del muestreo: drl Rio Uruguay | F@cha Revisién: 01/02/2012 Hoija: 9 de 10
ENTREGA DE MUESTRAS AL EAC

Responsable: Fecha:

Firma: Hora

RESPONSABLE DEL INGRESO DE MUESTRAS AL LABORATORIO CC

Responsable: Fecha:

Firma: Hora

7




— _J
W ~|‘3' Comisidn Administradora del Rio Uruguay

bl Nombra: CDC.001

d\DENA DE CUSTODIA CONTRA-MUESTRA RIO GUALEGUAYCHU-SAER

Fache: I !
Hora final de! muestreoc:

CARL) Revisién: 01

Ao’ Arad. B

M eiraimm |Facha Revisidn: 01/02/2012

Hoja: 10 de 10

Hora iniclo del muestreo:

CONTRAMUESTRA

Entrega de muestras al EAC:
Responsable:

lFecha:

Firma:

Hora:

Recepcidn de las muestras por parte del EAC:
IResponsahIe:

IFecha:

iFirma:

IHnra:

|Descripcidn de las muetras:
Lugar de almacenaje:

iPrecinto de freezer:

DESTRUCCION e

Destinc de las muestras:
RE-ANALISIS =

IFECHA:

JRESPONSABLE:

OBSERVACIONES:




. RIG04
DIRECCION NACIONAL DE MEDIO AMBIENTE
DEPARTAMENTO LABORATORIO AMBIENTAL

REGISTRO DE INGRESO DE MUESTRAS CON CADENA DE CUSTODIA

< DINAMA|

USO DEL LABORATORIO |ne

PREPARACION Y ACONDICIONAMIENTO DE RECIPIENTES PARA LA EXTRACCION DE MUESTRAS

Preparado por: [ ] Firma: | | Fecha:| ]
Cierre de seguridad realizado por: | | Firma: | |
Precinto N° | | Fecha:| |
RETIRC DE CONSERVADORAS / BOLSAS Hora: | | Fecha:| |
Retirado por: [ | Fima: | |
Precinto N° | | Condiciones del precinto: [ |

VERIFICACION DE LOS RECIPIENTES POR EL SOLICITANTE

Verificado por: | | En condiciones: Fima: | |

Observaciones: | |
Fecha;| | Chegqueo de precinto] |

DATOS GENERALES

Solicitud: DEA Otro:| |  Telefono:| JFax: | |

Referencia: [ ] Enlace: | |Ramo Industria: [ |

PtodeMuestreo: | EF | 1 [ 2 ] a3 | Otro: | | Lluvia 24hs:  Si | | No | |

Muestia: Simple [ | Compuesta: | Fecha:| | Clorada: Si | | No | |

Muestreador: | | Franja Horaria de:| | a [ !

OBSERVACIONES Firma:

PARAMETROS SOLICITADOS

Sol Totales DBO § Sulfuro Mercurio

Sol. Tot. Fijos CBO 5 filtrada Cianuro Libre Niguel

Sol. Tot. Volat. DQC Cianuro Total Piomo .

Sol Susp. Totales DQO filtrada Arsenico Dioxinas y Furanos

Sol Susp. Fijos Amonio Aluminio AOX

Sol Susp. Volat. Nitrato Cadmio Fenoles

Sol Sedim. Nitrito Cinc Calif. Totales

pH Nitrogeno Total Cobre Caolif. Termot.

Conductividad Nitrogeno Total K Cromo Microtox

Color Fosforo Total

Grasas Detergentes Otros:

Observaciones:

Vertido: Inﬁlh'acién[: Colector: Curso|:| N° de Linea de Vertido|:|

Resultado Urgente: I:,dias Firma del Cliente:

Traslado: Nombre Firma Lugar/ Empresa transporia Fecha Hora Obs:

Resp. Reavisa y|

entraga:

Resp. Revisa,

entrega y

transporta Vehiculo: | [ Matricula: |

Documentacion: Existencia de carta para envio al exterior de las muestras:

USO DEL LABORATORIO Condiciones de seguridad: [ | Fecha: | | L Hora ]

Recibido por: ! | Temperatura: [ | Firma: | |

/

QF Natalia Barboza
Jefe Dpto Laboratorio Ambiental
Junio 2011

g
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Actividad conjunta CARU — DINAMA CARU

Comisign Adminisiradora D I N A M A

dal Ria Uruguay Dhrecindn Mool e Medwi achienle

ACTA DE MEDICIONES IN SITU Y EXTRACCION DE
MUESTRAS EN LA PLANTA ORION

En la Planta Orion (UPM ex Botnia) a los dias del mes de
del afio , se procede a realizar una visita de monitoreo de la Planta Orion
(UPM-ex Botnia), con la finalidad de tomar muestras de los efluentes y medicion de

pardmetros en el canal Parshall.
La hora de inicio de ia actividad es:

Se encuentran presentes los representantes de los siguientes Organismos:

Por DINAMA:
Por CARU:

Por UPM:

Lugar de toma de muestra:

Condiciones meteorolégjcas:

e

Paginalde 8
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Actividad conjunta CARU - DINAMA CcCARU

Comisidn Admimistradora D I N A M A

det Rin Uruguay

CARU hace entrega a DINAMA de la sonda multiparamétrica previamente calibrada Marca
Hanna H1 9828

Registros de las calibraciones realizadas por personal de DINAMA:

Soluciones utilizadas para calibracién del peachimetro:

Solucién de

Calibracién pH=4,01 pH=7,01 pH= 10,01

Marca y codigo

Vencimiento

Calibracion del peachimetro:

Operador:
Calibracién aceptada: SI/NO Verificacién (Tabla 1): OK/NO
Requiere recalibracidn: SI/NO Recalibracion aceptada: SI/NO

Soluciones para la calibracion del conductimetro:

Solucién de

Calibracién Conductividad 1413 pS/cm

Marca y c6digo

Vencimiento

Calibracion del conductimetro:

Operador:
Calibracidn aceptada: SI/NO Verificacién (Tabla 1): OK/NO
Requiere recalibracién: SI/NO Recalibracién aceptada: SI/NO

Tabla N2 1: Verificacién de la sonda con la Solucién General después de cada medicién

Solucidn de Calibraciéon | Yacalibraday Después Después Después Después
previo a la 12 delai? de la 2¢ de la 32 de [a 42
tﬂ:"’a: medida medida medida medida medida
ote:
Vencimiento:
Conductividad

(_ uS/cm)

,
H
A unidades) | /

47
g @ 7} Péagina 2 de



Actividad conjunta CARU — DINAMA

cCARU

Comusién Administradora
del Rio Uruguay

é

3

DINAMA

Una vez calibrada la sonda, personal de DINAMA realizé las mediciones in situ en la
Canaleta Parshall, las que se vuelcan en la siguiente tabla:

Tabla N2 2;: Mediciones con sonda CARU y lecturas en campo de los dispositivos instalados

en UPM
Turbidez sur
No | Hora (NTU) Tem‘('fg i Cor;::;::;::;l o pH Mediciones Parshall
" Caudal
upm | Obs | upm | obs | UPM | Obs | upwm |TTaNte| Caleulado {0 0
(m) (litros/seg) .
(litros/seg)}
1
2
3
4
Observaciones:

El dato de caudal UPM ({lt/seg) corresponde al valor instantineo proporcionado por UPM para ser
utilizado en la composicion de las cuatro muestras horarias.

Entre toma y toma, previo a realizar {a composicion de las muestras, éstas se guardaron
en conservadoras precintadas en camara refrigerada. Los nimeros de precinto son:

Tabla N2 3: Identificacién de muestras horarias

Conservadora Precinto Responsable Responsable Estado
nimero del Cierre de [a Apertura precinto
1" toma
2% toma
3" toma {
/ // / Pagina 3 de
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Actividad conjunta CARU — DINAMA CARU

Comisién Admirstradara D I N A M A

del Rio Uruguay

Tabla N2 4: Relevamiento e Identificacién de pluviales

Pileta N2 Toma de Precinto Caudal pH Conductividad
muestras Nimero Estimado (nS/cm)
{SI/NO) (L/s)
1 (Toma de agua)
2 {Subestacién)

3 (Patio madera)

4 (Efluentes}

5 {Puerto)

Observaciones:

Tabla N25: Volimenes de las alicuotas para la composicién de la muestra®

Volumen para materia

organica, compuestos Volumen para

Muestra nitrogenados, um
correspondiente | metales, sélidos, FV.°'f‘:,"'°" palra Xg;:’m:“ palra ‘:"‘0’“"33 y
ala hora ecotoxicidad, aceites | ' o> oo Y color y Fenoles ranos y
y grasas, cloratos y contramuestra
contramuestra(*)

uphenes totales (1.); ézridos para cada grupo de pardmetros son: 17.0, 1.8, 4.0y 4.5
V.

Paginad de 8
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Actividad conjunta CARU - DINAMA CARU W v
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&l Ria Uruguay eCen Kavsnal e Mecho Artsints

(*) Se utilizan las siguientes nomenclaturas para los grupos de pardmetros
correspondientes:
e Materia organica corresponde a DQO y DBO5
¢ Sélidos corresponde a sélidos suspendidos y sélidos totales
e Metales corresponde a arsénico, mercurio, cadmio, cobre, cromo, niquel, plomo,
cinc, aluminio, hierro y sodio
¢ Compuestos nitrogenados corresponde a nitrato, nitrito, amonio, nitrégeno total y
nitrégeno total Kjeldahl
e Ecotoxicidad corresponde a toxicidad aguda {Microtox) LCso15 min y toxicidad
aguda (Daphnia magna) LCsp 48 h

#

PaginaSde 8
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Actividad conjunta CARU — DINAMA

CARL

Comisidn Administradora
del Rio Uruguay

]
‘l E:; Kahs ot de yiipe e
£

AR Leazar oo Tt ..l
Ll P L X e R

DINAMA

Coreesn Naciand e Medig Ak isnrp

Tabla N2 7: Datos transferidos a DINAMA de mediciones continuas realizadas en UPM

Lectura Hora Caudal Temperatura Conductividad pH
Ng {prom. 10 min) {litros/seg) (2C) {1S/cm)
1
2
3
4
OBSERVACIONES:
/ &~
N
/‘¢ Pigina 7 de 8




Actividad conjunta CARU - DINAMA cARuU ﬁwj

Comisidn Administredora D I N A M A

del Ris Uruguay

Siendo las horas se da por finalizado el ingreso a la Planta Orién para la toma de
muestras y mediciones in situ de los efluentes. DINAMA hace entrega en este acto de
( ) conservadoras cerradas con candado al CC segin el detalle de las

muestras de la Tabla N2 6 y retira ( ) conservadoras cerradas con candado.

Se agrega a la presente la siguiente documentacién:

Comentarios:

La presente acta consta de ........... paginas.

No siendo para mas y previa Ietitura de la misma, se firman dos copias, para constancia de

lo actuado. /4
7
4 @ 4
e
por DINAMA / por Comité Cientifico
'y

)
Pagina 8 de SZ




| I j=mm | NOMBRE: ITR.001
2= Comision Administradora def Rio Uruguay VERSION: 01
Instructivo de calibracion y medicién del equipo CARU R
! multiparamétrico marca Hanna Hi9828 o e kit 0%z
Calibracién y medicién del equipo multiparamétrico marca Hanna
INSTRUCTIVO: HI9828
REALIZADO POR: |REVISADO POR: |ANULA/ REEMPLAZA
EAC No corresponde
MODIFICACIONES
MOTIVO DE LA
[
Ne de REVISION FECHA de REVISION | MODIFICACION
OBSERVACIONES:
r

=

Péagina 1 de 18 ﬂ
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=" Comision Administradora del Rio Uruguay | VERSION: 01
Instructivo de calibracién y medicién del equipo CARU
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1. Cbjetivo

Establecer la metodologia de calibracién para pH, conductividad y oxigeno disuelto de los
sensores de la sonda multiparamétrica Hanna HI 9828. Esta sonda forma parte de los
elementos a utilizar en las determinaciones in situ del monitoreo que lleva adelante el

Comité Cientifico de CARU (CC).

2. Alcance

Este procedimiento cubre todas las actividades necesarias para calibrar, limpiar, efectuar el
mantenimiento, ejecutar mediciones y documentar las tareas desempefiadas por el CC o el

Equipo de Apoyo al Comité Cientifico (EAC).

3. Documentacién de Referencia
No aplica.

4. Responsabilidades

4.1. Del Equipo de Apoyo al Comité Cientifico (EAC)

Es responsabilidad del EAC efectuar la calibracién, mantenimiento y documentacién de la
sonda Hanna HI9828 a utilizar en las actividades de medicién y muestreo para los distintos

pianes especificos.

4.2. Del Comité Cientifico (CC)

Es responsabilidad de los integrantes del CC verificar el cumplimiento de cada uno de los

pasos del presente procedimiento.

5. Definiciones

Agua destilada: Agua de calidad media, obtenida tipicamente mediante destilacién simple o

resina de intercambio iénico.

Offset: La diferencia que existe entre el valor teérico de un buffer de calibracion de pH 7,00
(que es 0 mV de pH a 252C) y el valor obtenido en la lectura real. Esta diferencia se conoce
como offset. El valor aceptado de mV de pH en el offset para el buffer de pH 7,00 es de +
15mV, en caso contrario se de efectuar el mantenimiento del electrodo o el cambio del

electrodo.

Solucién de calibracidn: son solugiones de pH, conductividad u oxigeno disuelto conocidos

en un rango de temperaturas
refereatia
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6. Procedimiento

6.1. pH

6.1.1. Calibracién:

6.1.1.1. Elementos necesarios: Disponer de equipo multiparamétrico HANNA 9828 con las
siguientes elementos:

Instrumentc de medicion HI9828/4.

Cable de 4m.

Sensor de pH HI 769828/1.

Agua destilada.

Soluciones: Buffer de pH 4,01 (HI 7004); pH 7,01 {(H! 7007); pH 10,61 (HI 7010);
solucién de almacenamiento (HI 70300): solucién de verificacion (H! 9828-0).

Preparacion:

¢ Conectar el cable de Ja sonda al instrumento de medicién del equipo.

» Desenroscar el vaso de calibracién o la carcasa protectora de los sensores.

® Retirar el capuchdn de silicona con solucion de almacenamiento {HI 70300) del sensor
de pH.
Enjuagar todos los sensores y el vaso de calibracion con agua destilada.
Secar cuidadosamente los sensores y el vaso de calibracién con papel absorbente.
Nunca dejar el sensor muitiparamétrico sumergido en agua destilada o ultrapura para
almacenamiento o transporte, ya que puede dafarse el sensor de pH. Para
transporte, utilizar et capuchén de silicona del electrodo de pH con la solucién de
almacenamiento, o en caso contrario, llenar hasta la marca el vaso de calibracién con
agua de canilla o de rio.

6.1.1.2. Calibracién a tres puntos:

Encender el equipo con la tecla @, manteniendo presionada la misma por unos segundos.
Seleccionar la opcién MENU con la tecla » de la derecha.
Seleccionar la opcién CALIBRACION, con el cursor J y presionar OK.
Al desplegarse el ment de calibracién, seleccionar pH y presionar OK.
Seleccionar opcién calibracién de pH y presionar OK.
Por defecto la calibracién comienza por el punto de pH 7.01. Si se desea comenzar con
otro punto de calibracién, seleccionar el mismo con el cursor luego de presionar
“BUFFER.” con la tecta » de la izquierda. Se recomienda comenzar por el punto 7,01.
Agregar una porcién de solucion buffer 7.01 (HI 7007) en el vaso de calibracién {no es
necesario llegar hasta la marca de nivel de muestra). Si se dispone, utilizar una porcién de
solucién destinada a enjuague.
Enroscar el vaso a la sonda y agitar suavemente para enjuagar el sensor con la solucién
buffer de 7,01. Luego descartar la solucién de enjuague.

gar una porcion nueva}}: buffer 7,01 (HI 7007) en el vaso de calibracién de la sonda,
hasta llegar a la marca de pivel de muestra.

asauf —*



@@= | NOMBRE: ITR.001

VERSION: 01
CARU
muitiparamétrico marca Hanna HI9828 et REERZE [0/ 02012

® Enroscar el vaso a la sonda y agitar suavemente por unos segundos, para luego dejar en
reposo.

e Cuando la lectura sea estable y cercana al valor 7,01, aparecera “Listo” en la pantalla.
Registrar este valor en la planilla de calibracién del Anexo 1.

e Presionar “CONFIRMAR” con la tecla » de la derecha.

» Colocar la solucion utilizada en este paso en un envase destinado a solucién de enjuague
de pH 7,01 para disponer de ella en una préxima calibracion.

¢ Por defecto, el equipo seleccionara el préximo punto de calibracion en 4,01. Si se desea
realizar una calibracién en otro punto, seleccionar “BUFFER” con la tecla * par luego
ingresar el nuevo valor. Nuevamente, recomienda seguir con el punto indicado por el
equipo.

® Enjuagar con agua destilada los sensores y el vaso de calibracién. Luego, secar
cuidadosamente los sensores y el vaso de calibracién con papel absorbente.

* Agregar porcidn de solucién Buffer 4,01 (HI 7004) en el vaso de calibracién limpio (no es
necesario llegar hasta la marca de nivel de muestra).

e Enroscar el vaso a la sonda y agitar suavemente para enjuagar el sensor con la solucién
del buffer seleccionado. Luego descartar la solucién de enjuague.

e Agregar una porcién nueva de solucién Buffer 4,01 (HI 7004) en e} vaso de la sonda hasta
llegar a la marca de nivel de muestra.

¢ Enroscar el vaso a Ja sonda y agitar suavemente unos segundos para luego dejar en
reposo.

¢ Cuando la lectura sea estable y cercana al valor 4,01 aparecerd “Lista” en la pantalla.
Registrar este valor en la Planilla de Calibracién def Anexo 1.

e Presionar “CONFIRMAR" con la tecla » de la derecha.

e Colocar la solucidn utilizada en este paso en el envase destinado a la solucién de
enjuague de pH 4,01 para disponer de ella en una préxima calibracién.

e En la calibracion a tres puntos, el equipo finaliza por defecto con el punto pH 10,01. Si se
desea realizar una calibracién en otro punto, seleccionar “BUFFER” con la tecla * par
luego ingresar el nuevo valor. Se recomienda terminar con el punto indicado por el
eguipo.

Enjuagar con agua destilada los electrodos y el vaso de calibracion.
Colocar una porcién de pH 10,01(HI 7010) en el vaso de calibracién limpio (no es
necesario llegar hasta la marca de nivel de muestra).

e Enroscar el vaso a la sonda y agitar suavemente para enjuagar el electrodo con la
solucion del buffer seleccionado. Luego descartar la solucién de enjuague.

e Agregar una porcidn nueva de solucién Buffer 10,01 (HI 7010) en el vaso de ia sonda

llegar a la marca de nivel de muestra.

npbscar el vaso a la sonda y agitar suavemente unos segundos para luego dejar en
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* Cuando la lectura sea estable y cercana al valor 10,01 aparecera “Listo” en la pantalla.
Registrar este valor en la Planifla de Calibracién del AnexoI.
Presionar “CONFIRMAR” con la tecla ¢ de la derecha.

¢ Aparecera el mensaje de “ALMACENANDO DATOS DE CALIBRACION” v, luego de unos
segundos, “CALIBRACION COMPLETA”.

* Presionar “OK” con la tecla ¢ de la derecha.

e (olocar la solucién utilizada en este paso en el envase destinado a la solucién de
enjuague de pH 10,01 para disponer de ella en la préxima calibracion.

» lavar sensores y vaso de calibracién con agua destilada. Luego, secar cuidadosamente los
sensores y el vaso de calibracién con papel absorbente.

* La calibracién ha terminado. Para volver a la pantalla principal, presionar la tecla ESC las
veces que sea necesario.

6.1.1.3. Recuperacién de datos GLP

e Seleccionar la opcién MENU desde la pantalla principal con la tecla » de la derecha.

e Posicionarse con el cursor I en la opcion DATOS GLP.

¢ Presionar OK y seleccionar la opcién pH.

e Registrar en la planilla de calibracién, las pendientes A y B, y el voltaje de Offset. Verificar
que las pendientes se encuentren en el rango de aceptacién que figura en la planilla de
Calibracién del Anexc |. En caso de observar que el valor de las pendientes Ay B es diferente
del indicado en la planilla, verificar si se encuentra entre el rango de 53,3 mV/pH a 55,5
mV/pH, de ser asi proceder a la limpieza del electrodo de la forma descripta en el
mantenimiento (Punto 6.5), y iuego volver a cafibrar el equipo. Si el valor de la pendiente se
encuentra por debajo de este valor, proceder con una limpieza mas enérgica o cambiar el
electrodo.

e Con el valor de offset evaluar si cumple con el criterio de aceptacién de la planilla de
calibracién. En caso de no cumplir y el valor de offset ser de + 25- 35 mV/pH, proceder a la
limpieza del electrodo, luego recalibrar {ver 6.4). En caso de tener un valor de offset de > 35
mV, efectuar una limpieza més enérgica o reemplazar el etectrodo.

e Volcar los datos de la pendiente a un Grafico de Control de Pendiente, y evaluar el
comportamiento del mismo, calcular un valor medio de pendiente y verificar que los puntos
estén uniformemente dispuestos, sin observarse ninguna tendencia (distribucién al azar). De
observarse valores con tendencia, proceder a limpiar el electrodo, y de persistir la misma,
contactar al Servicio Técnico.

6.1.1.4. Verificaciéon
¢ Lavar los sensores y el vaso de calibracion con agua destilada.
regar una porcion de l}ryﬂucién de verificacion (HI 9828) en el vaso de la sonda {no es

ecesario llegar hasta la marca’ de nivel de muestra),
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¢ Enroscar el vaso y agitar suavemente asegurdndose de enjuagar el sensor. Luego
descartar la muestra utilizada.

* Colocar una porcién nueva de solucién de verificacién en el vaso de la sonda hasta llegar
a fa marca de nivel de muestra y enroscar el mismo a la sonda. Agitar suavemente por unos
segundos y dejar estabilizar {a medicion de pH.

® Registrar la medida en la Planilla de Calibracion dei Anexo |, verificando que la misma se
encuentre en el rango de aceptacion del Grifico de Control de Valor Medio.

e Colocar fa solucién utilizada en un envase destinado al enjuague con solucién de
verificacion, para disponer de elfla en una préxima verificacion.

* En un Gréfico de Control de Valor Medio, verificar el valor medio y la distribucién de los
valores medidos respecto de la media, verificar la ausencia de tendencias. En caso de
observarse una tendencia, limpiar el electrodo

6.1.2. Medicién en laboratorio

¢ Para la determinacién del pH de una muestra destinada a generar datos para el controf
interno del equipo en el laboratorio, proceder enjuagando los sensores con una porcion
de la muestra.

¢ Colocar una porcién nueva de muestra en el vaso de la sonda hasta llegar a la marca de
nivel de muestra y enroscar el mismo.
Dejar estabilizar y registrar el valor de medida en la planilla correspondiente.
Una vez finalizadas las determinaciones, enjuagar el sensor de pH y acondicionarlo
colocado ei capuchdn con solucion de almacenamiento (HI 70300).

6.1.3. Medicién de pH en campo

e Colocar la carcasa protectora de los sensores.

& Sumergir ia sonda a la profundidad deseada.

s Dejar estabilizar la medicién y registrar en la planilla de campo correspondiente.

s Una vez finalizadas las determinaciones, enjuagar el sensor de pH y acondicionarlo
colocado el capuchén con solucién de almacenamiento del mismo {HI 70300). De no
contarse con esta solucién, utilizar buffer de calibracién pH 4,01 o agua de canilla. No
utilizar agua destilada.

6.2. Conductividad
6.2.1. Calibracién
6.2.1.1. Elementos necesarios
Disponer de equipo multiparamétrico HANNA S828 con las siguientes partes:
a) Instrumento de medicién HI9828/4.
b) Cable de conexién de 4m,
ensor de Conductividag’ HI 769828/3.
.Agua destilada.
4

7
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e) Soluciones: Estandar de calibracién de 1413 uS/cm (Hi 7031) o de 84 uS/cm (Hi 7033);
y solucidn de verificacién (HI 9828).

6.2.1.2. Preparacién

¢ Conectar el cable de la sonda al instrumento de medicién del equipo.

Desenroscar el vaso de calibracién o ia carcasa protectora de los sensores.

Retirar el capuchdn de silicona con solucion de almacenamiento del electrodo de pH.
Enjuagar con agua destitada los sensores y el vaso de calibracion.

Secar cuidadosamente los sensores y el vaso de calibracién con papel absorbente.

6.2.1.3. Calibracién a un punto {84 uS/cm o 1413 uS/cm)

¢ Encender ei equipo con la tecla @, manteniendo presionada la misma por unos segundos.

e Seleccione la opcién MENU con la tecla » de fa derecha.

¢ Seleccionar la opcién CALIBRACION y presionar OK con la tecla ¢ de la derecha.

¢ De las opciones desglosadas seleccionar CONDUCTIVIDAD. Enjuagar los sensores y el vaso
de calibracion con abundante agua destilada.

e Agregar una porcién del esténdar de conductividad seleccionado {1413 uS/cm u 84
uS/cm) en el vaso de calibracién (no es necesario llegar hasta la marca de nivel de
muestra). Si se dispone, utilizar una porcién de solucién destinada a enjuague.

e Agitar suavemente para enjuagar el sensor de conductividad. Luego descartar la soluciéon
de enjuague.

e Coloque una porcién nueva del estandar de conductividad seleccionado (1413 pS/cm u
84 uS/cm) en el vaso de la sonda hasta la marca de nivel de muestra.

e Enroscar el vaso a la sonda y dejar en reposo, verificando que no queden burbujas de aire
cerca del sensor de conductividad.

¢ 5i se observan burbujas de aire, mover suavemente la sonda o dar pequefios goipes al
vaso de calibracién hasta eliminarlas. Volver a dejar en reposo.

¢ lLuego seleccionar “CONDUCTIVIDAD", y presionar OK con la tecla # de la derecha.

¢ Una vez estabilizada la lectura, aparece el mensaje de “LISTO” en la pantalla. Registrar
este valor en la planilla de Calibracion (Anexo 1)

Presionar CONFIRMAR.

e En la pantalla del instrumento aparecerd el mensaje de “ALMACENANDC DATOS DE

CALIBRACION” y, luego de unos segundos, “CALIBRACION COMPLETA”.

Presionar “OK” con la tecla » de la derecha.

Lavar con agua destilada y luego, secar cuidadosamente los sensores y el vaso de

calibracién con papel absorbente.

Para volver a la pantalla principal, presionar la tecla ESC las veces que sea necesario.

alizar la calibracion, guardar el equipo con el sensor de pH sumergido en la solucién
e Imacenamlento
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6.2.1.4. Verificacién

* Enjuagar los sensores y el vaso de calibracién con abundante agua destilada.

* Agregar una porcién de la solucién de verificacion (HI 9828) en el vaso de calibracién (no
es necesario llegar hasta la marca de nivel de muestra).

e Enroscar el vaso y agitar suavemente asegurandose de enjuagar el sensor. Luego
descartar la solucién utilizada.

¢ Colocar una porcién nueva de la solucion de verificacién (HI 9828), hasta llegar a la marca
de nivel de muestra y enroscar el mismo a la sonda.

© Dejar estabilizar y registrar el valor de la medida en la planilla correspondiente {Planilla
de Calibracidn, Anexo ). Verificar que el valor medido se encuentre en el rango indicado
en la planilla. En caso contrario, proceder con la limpieza del sensor de conductividad.

s Generar un Gréfico de Control de Valor Medio para Conductividad, evaluar la media y la
ausencia de tendencias en los puntos medios.

e Colocar la solucién utilizada en este paso en un envase destinado a la solucién de
enjuague de para disponer de ella en la préxima verificacién.
Secar cuidadosamente los sensores y el vaso de calibracién con papel absorbente.

e Para volver a la pantatla principal, presionar la tecla ESC las veces que sea necesario.
Al finalizar la verificacidn, guardar los sensores, teniendo en cuenta las precauciones ya
indicadas para el sensor de pH.

6.2.1.5. Recuperacién de datos GLP

¢ Seleccionar fa opcion MENU desde la pantalla principal con la tecla ¢ de la derecha.

¢ Posicionarse con el cursor I en la opcién DATOS GLP.

* Presionar OK y seleccionar la opcién Conductividad.

¢ Registrar en la planilla de calibracién, ia constante de celda para el punto de calibracién
seleccionado (1413 uS/cm u 84 uS/cm). Verificar que el valor de la celda se encuentre dentro
del rango de aceptacion del Gréfico de Control de Pendiente.

6.2.2. Medicién de conductividad en laboratorio

e Retirar la carcasa protectora o vaso de calibracion.

Retirar el capuchén de la sonda de pH.

Enjuagar los sensores con agua destilada.

Enjuagar los sensores y el vaso de calibracién con una porcién de la muestra.

Colocar una porcién nueva de muestra en el vaso de la sonda, hasta llegar la marca de

nivet de muestra y enrocar el mismo a la sonda.

Dejar estabilizar la medida y registrar el valor en la planilla de medicién.

Una vez finalizadas las determinaciones, enjuagar los sensores y el vaso de calibracion
od agua destilada /yqfecar cuidadosamente con papel absorbente. Almacenar

rificando las precaucighes indicadas con el sensor de pH.
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6.2.3. Medicién de conductividad en campo

Retirar la carcasa protectora o vaso de calibracién.

Retirar el capuchodn de la sonda de pH.

Enjuagar los sensores con agua destilada.

Colocar la carcasa protectora de los sensores.

Bajar la sonda a la profundidad deseada y dejar estabilizar la medicidn.

Registrar el vaior medido en la planilla de campo correspondiente.

Una vez finalizadas las determinaciones, enjuagar con abundante agua destilada los
sensores y el vaso de la sonda y secar cuidadosamente con papel absorbente.

6.3. Oxigeno Disuelto
6.3.1. Calibracién
6.3.1.1. Elementos necesarios
Disponer de equipo multiparamétrico HANNA 9828 con las siguientes partes:
a) instrumento de medicién Hi9828/4.
b} Cable de conexién de 4m.
c) Sensor de Oxigeno Disuelto HI 769828/2.
d) Agua destilada.
e) Soluciones: Solucién de calibracién de porcentaje de OD 0%,

6.3.1.2. Preparacién

e (Conectar el cable de la sonda al instrumento de medicién del equipoe.

Desenroscar el vaso de calibracion o la carcasa protectora de los sensores.

Retirar el capuchdn de silicona {con solucién de almacenamiento) del electrodo de pH.
Enjuagar con agua destilada los sensores y el vaso de calibracién.

Secar cuidadosamente los sensores y ei vaso de calibracién con papel absorbente.

6.3.1.3. Calibracién a uno o dos puntos (100% y/o 0%)

e Encender el equipo con la tecla @, manteniendo presionada la misma por unos segundos.

e Seleccionar la opcion MENU con fa tecla » de la derecha.

e En el menu desplegado, desplazarse con el cursor  hasta Ia opcién CALIBRACION y

presionar OK con la tecla ¢ de [a derecha.

Seleccionar la opcidon OXIGENOQ DISUELTO con la tecla » de la derecha.

Retirar el capuchén de silicona del sensor de pH.

Enjuagar los sensores y el vaso de calibracion con abundante agua destilada. Luego secar

cuidadosamente con papel absorbente, asegurase que la membrana del sensor de 0D
totalmente seca.

s/ Colocar en ef fondo del vaso ge calibracidn, aproximadamente 4 mm de agua destilada.
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Enroscar el vaso a la sonda y dejar en reposo, hasta que se estabilice la medida (5
minutos minimo).

Seleccionar la opcién % DE SATURACION DE OXIGENO DISUELTO con la tecla » de la
derecha.

El equipo comenzara por defecto, la calibracién en el punto de 100% de saturacién de
OD. Si se desea comenzar por 0%, presionar punto de calibracién con la tecla « de la
izquierda. Se recomienda comenzar por el punto predeterminado por el equipo.

Una vez estabilizada la lectura, aparece el mensaje de “Lista” en la pantalla. Registrar este
valor en ia planilla de Calibracién del Anexo | Presionar CONFIRMAR con la tecla » de Ia
derecha.

El equipo pasara autométicamente al préximo punto de calibracién (0% de OD). Si se
desea calibrar a sélo 100% de OD, presionar la tecla ESC y aparecera el mensaje de
“ALMACENANDO DATOS DE CALIBRACION” y, luego de unos segundos, “CALIBRACION
COMPLETA". Luego presionar “OK” con la tecla » de la derecha.

Para seguir con la calibracién & dos puntos, colocar en el vaso de calibracion una porcion
de la solucién 0% de OD (metabisulfito de sodio entre 1 y 10%), no es necesario llegar
hasta la marca de nivel muestra, y agitar suavemente para enjuagar el sensor de OD.
Luego descartar la solucion.

Agregar una porcién nueva de solucion 0% de OD (metabisulfito de sodio entre 1 y 10%)
hasta llegar a la marca de nivel de muestra y dejar en reposo.

Cuando la medicién sea estable, registrar el valor de pantalla en la planilla de Calibracién
del Anexo |.

Presionar la tecla CONFIRMAR. A continuacién, en la pantalla, se va a leer el mensaje de
“ALMACENANDO DATOS DE CALIBRACION” y, luego de unos segundos, “CALIBRACION
COMPLETA",

Presionar “OK” con la tecla ¢ de la derecha.

Colocar la solucion utilizada en este paso en el envase destinado a la solucion de
enjuague de 0 % OD para disponer de ella en una préxima calibracién.

Para volver a la pantalla principal, presionar la tecla ESC las veces que sea necesario.
Lavar con agua destilada y luego, secar cuidadosamente los sensores y el vaso con papel
absorbente. Si no se va a usar inmediatamente la sonda, tomar las precauciones
previamente informadas para el sensor de pH.

6.3.2. Medicién de OD en laboratorio
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Retirar la carcasa protectora o vaso de calibracién.

Retirar el capuchén de la sonda de pH.

Enjuagar los sensores con ggua destiiada.

juagar los sensores ye/l aso de calibracién con una porcién de la muestra.
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* Colocar una porcién nueva de muestra en el vaso de la sonda, hasta llegar la marca de
nivel de muestra y enrocar el mismo a la sonda.
Dejar estabilizar la medida y registrar el valor en la planilla de medicion.
Una vez finalizadas las determinaciones, enjuagar los sensores y el vaso de calibracién
con agua destilada y secar cuidadosamente con papel absorbente. Recordar las
precauciones a tomar con el sensor de pH.

6.3.3. Medicién de OD en campo

Retirar la carcasa protectora o vaso de calibracidn.

Retirar el capuchén de la sonda de pH.

Enjuagar los sensores con agua destilada.

Colocar la carcasa protectora de los sensores.

Bajar la sonda a la profundidad deseada y dejar estabilizar la medicién.

Registrar el valor medide en la planilla de campo correspondiente.

Una vez finalizadas las determinaciones, enjuagar con abundante agua destilada los
sensores y el vaso de la sonda y secar cuidadosamente con papel absorbente.

¢ Recordar las precauciones del sensor de pH.

* & & @ & & @

6.4. Recalibracién

Evaluar los datos de calibracion para los tres parametros y verificar el cumplimiento de los
mismos. Evaluar los Gréficos de calibracién generados (ver desviacién del valor medio,
verificar la ausencia de tendencias).

En caso de existir algiin pardametro que no cumple, se proceder a recalibrar dicho parametro.
La recalibracidn es reiterar la calibracién del /los pardmetros que no cumpien con el criterio
de aceptacidén. Los datos obtenidos durante la recalibracién se registran en la planilla de
Recalibracién del Anexo l. Se deben guardar ambas planillas, indicar en las Observaciones de
la planilla de calibracién que se efectda la recalibracién.

Si la recalibracién cumple con los criterios de aceptacién, utilizar la sonda multiparamétrica
para las determinaciones de laboratorio o de campo.

En caso de no cumplir, indicar en la planilla de recalibracién esta novedad (indicar que se
procede a efectuar el mantenimiento de la sonda), y proceder con la limpieza indicada en el
punto de mantenimiento (6.5). No utilizar la sonda si no cumple con la calibracion y la
recalibracion.

Una vez terminadas las tareas de mantenimiento, proceder a una nueva calibracién de la
sonda, y llenar una nueva planilla de calibracién. Si cumple, guardar las tres planillas
generadas.

na no conformidad durante la nueva calibracién (o recalibracién), avisar al Comité
ifico’y llamar al Servicio Técnico.
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6.5. Mantenimiento

6.5.1. Medidor multiparamétrico HI 9828/4

6.5.1.1. Elementos necesarios

Disponer de equipo multiparamétrico HANNA 9828/4 con tas siguientes partes:
Instrumento de medicion Bl 9828/4.

Cable HI 710045,

Adaptador de poder de 12VDC HI 710006.

cable de alimentacion para auto HI 710046.

Bateria de 12 volt.

Destornillador de paleta de 2Zmm.

6.5.1.2. Instalacién de las baterfas

] Remover los 4 tornillos de 1a tapa trasera y retire las baterias viejas.

. Colocar las baterias nuevas asegurandose que la polaridad sea la correcta.
. Colocar la tapa y ajustar los 4 tornillos.

6.5.1.3. Recarga de las baterias

. Conectar el cable HI 710045 al medidor y ai adaptador de poder de 12vDC Hi 710006. A
éste Ultimo conéctelo al toma de 220 volt.

. Cargar del medidor con encendedor de auto:

. Conectar el cable HI 710045 al medidor y al cable de alimentacidn para auto Hl 710046.
* En la pantalia aparecera el mensaje “cargando ia bateria en progreso” y después el
icono de la bateria. Para recargar las baterias se necesitan 14 horas.

6.5.1.4. Limpieza de la sonda

. Con el medidor apagado desconecte el cable de la sonda dei medidor.

o Enjuague la sonda luego de su uso con abundante agua destilada.

. El vaso de calibracion y la carcasa protectora deben lavarse con agua destilada y
secarse. Desenrosque la carcasa protectora y coloque el vaso de calibracién.

L Para la limpieza del electrodo de pH, conductividad y OD se debe proceder como se
describe a continuacion.

6.5.2. Instalacién y mantenimiento del sensor de pH Hil 769828-1/4

6.5.2.1. Elementos necesarios

Disponer de equipo multiparamétrico HANNA 9828/4 con las siguientes partes:

e Instrumento de medicion HI 9828/4.

Solucién de aimacenamiento Hi 70300.

Grasa siliconada con la jgringa que viene en el kit de mantenimiento HI 7698282.
laye de ajuste gue viene en el kit de mantenimiento Hl 7698282,

4
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s Agua Destilada.
* Solucion de almacenamiento HI 70300.
e Solucién de limpieza Hl 70671

6.5.2.2. Instalacién

¢ Inspeccione el sensor en busca de railaduras o grietas y si hay alguna presente, reemplace
el electrodo.

* Coloque sobre el O ring, que se encuentra en la rosca del sensor, grasa siliconada con la
jeringa que viene en el kit de mantenimiento HI 7698282 y enrosque el sensor al cuerpo de la
sonda.

s Con la herramienta suministrada en el kit de mantenimiento descrito ajuste fa tuerca de
aseguramiento para fijar el sensor al cuerpo de la sonda. Tenga precaucién de no sobre exigir
el electrodo cuando se realiza este procedimiento.

6.5.2.3. Procedimiento de limpieza

* Remover el capuchdn protector. Dado que pueden aparecer depdsitos salinos, lave el
sensor con abundante agua destilada.

e  Agitar el sensor hacia abajo (igual que un termdémetro) para eliminar cualquier burbuja
de aire dentro del bulbo de vidrio.

e Para minimizar el biogueo y asegurar un tiempo de respuesta rapido, el bulbo de vidrio y
fa union deben permanecer himedos y no permitir que se sequen. En caso de que el buibo o
ia unién se encuentran secos remoje el sensor en solucién de almacenamiento HI 70300 por
al menos una hora.

¢ Reemplazar la solucién del capuchdn protector con solucién de almacenamiento HI
70300 nueva. Recordar que es posible utilizar agua de grifo para almacenarlo por un periodo
corto de tiempo (par de dias) y que NO es posible almacenarlo en agua destilada.

» En caso de observarse suciedad sobre el sensor, sumergir el sensor de pH en solucién de
limpieza HI 70670 6 HI 70671 por n minuto. Antes de efectuar una lectura sumergir el sensor
en solucién de almacenamiento HI 70300.

e En caso de no servir la limpieza anterior, sumergir por mas tiempo el sensor en la
solucién de limpieza. Si se observa restos de grasas o aceites, removerlos utilizando un
hisopo de algodon empapado en acetona o solucién jabonosa.

¢ De no funcionar to anterior, sumergir el sensor en una solucién de HCL 0,1 M

6.5.3. Instalacidén y mantenimiento del sensor de conductividad Hi 769828-3
6.5.3.1. Elementos necesarios

Disponer de equipo muitiparamétrico HANNA 9828/4 con las siguientes partes:

a) Instrumento de medicion HI 9828/4

b) Cepillo que viene en el kit de mantenimiento HI 7698282.

c) ~Grghsa siliconada con la jeringa que viene en el kit de mantenimiento H} 7698282.
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d) Cepilio que viene en el kit de mantenimiento HI 7698282.

e) Detergente no abrasivo.

f) Lave de ajuste que viene en el kit de mantenimiento H! 7698282.
g) Agua Destilada.

6.5.3.2. Procedimiento de instalacién

¢ Evaluar el estado del O ring que se encuentra en la rosca del sensor y cambiarlo si se ve
aplastado.

e Colocar sobre el O ring, que se encuentra en la rosca del sensor, grasa siliconada con la
jeringa que viene en el kit de mantenimiento HI 7698282 y enrosque el sensor al cuerpo de la
sonda.

¢ Con la herramienta suministrada en el kit de mantenimiento descrito ajuste la tuerca de
aseguramiento para fijar ef sensor al cuerpo de la sonda. Tenga la precaucién de no sobre
exigir el electrodo cuando se realiza este procedimiento.

6.5.3.3. Procedimiento de limpieza

e Posterior al uso del sensor de Conductividad favar con abundante agua destilada y secar.
e Encaso de requerirse una limpieza minuciosa limpie el sensor con el cepillo que viene en
el kit de mantenimiento HI 7698282, aplicando un detergente no abrasivo. Posteriormente
lavar con abundante agua destilada y secar.

6.5.4. Activacién, instalacién y mantenimiento del sensor de Oxigeno Disuelto HI 769828-2
6.5.4.1. Elementos necesarios

Disponer de equipo multiparamétrico HANNA 9828/4 con las siguientes partes:
Instrumento de medicién Hi 9828/4.

Membrana HI 76409A/P.

O- ring que viene con la membrana HI 76409A/P.

Solucidn de electrolito H1 70428,

Cepillo que viene en el kit de mantenimiento H! 7698282.

Grasa siliconada con la jeringa que viene en el kit de mantenimiento HI 7698282,
Llave de ajuste que viene en el kit de mantenimiento HI 7698282.

Agua Destilada.

6.5.4.2. Procedimiento de activacién
Para activar ei sensor de oxigeno disuelto y preparario para su uso se procede de la siguiente
forma:
7{ ¢ Remover la tapa negra y roja que viene con el sensor nuevo.
£'t e Insertar el O-ring suministrado por el Kit de mantenimiento HI 7698282, en el capuchén
mbrana Hl 76409 y enjuague la misma con solucion de electrolito Hi 70425
ita su ente
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* Rellenar el sensor con solucidn de electrolito HI 7042S y golpee suavemente la
membrana Hl 76409A/P, asegurarse de que no queden burbujas de aire atrapadas. Tenga la
precaucién de no tocar la membrana HI 76409A/P con los dedos.
¢ Con el sensor en posicién vertical enroscar la membrana HI 76409A/P en el sentido de
las manecillas del reloj (algo de solucién de electrolito podria derramarse).

* En caso de depositarse una pequeiia cantidad de sal, limpiar el sensor con el cepillo
suministrado en el Kit de mantenimiento HI 7698282, Tener precaucién de no dafar el

cuerpo del sensor.

6.5.4.3. Procedimiento de instalacién del sensor

e Colocar sobre el O ring, que se encuentra en la rosca del sensor, grasa siliconada con la
jeringa que viene en el kit de mantenimiento HI 7698282 y enrosque el sensor al cuerpo de la

sonda.

e  Con la herramienta suministrada en el kit de mantenimiento descrito ajustar la tuerca de
aseguramiento para fijar el sensor al cuerpo de fa sonda. Tener precaucién de no dafiar el

electrodo cuando se realiza este procedimiento.

6.5.4.4. Procedimiento de [impieza

¢ Posterior al uso del sensor de OD lavar con abundante agua destilada y secar. Tenga

precaucion de no dafiar la membrana.
¢ Recomendaciones:

e Reemplazar la membrana HI 76409A/P cada dos meses.
* Reemplazar la solucién de electrolito Hl 7042S cada un mes para evitar depésitos de
sales en el interior del sensor. En caso de observarse depdsitos de sales, proceder at cambio
de la solucién {sin importar el tiempo transcurrido desde el Gltimo cambio realizado)

6.5.4.5. Procedimiento de cambio de solucién de electrolito HI 7042$

e Desenroscar la membrana dei sensor y descarte la solucidn de electrolito usada.

s Lavar la membrana con abundante agua destilada y vea el estado en que se encuentra.

e Sj se aprecia un depdsito de sales en el sensor, limpiar el mismo con el cepillo
suministrado en el Kit de mantenimiento Hl 7698282, cuidando de no dafiar el cuerpc del

5ensor.

misma af sensor {algo de solucién de electrolito se puede derramar)

e Llenar el capuchén con la membrana con solucién de electrolito Hi 7042S y enrosque la
e Enjuague el sistema con agua destilada.
Y

6.5.4.6. Procedimiento de cambio de membrana HI 76409A/P

L.
/// Proceda de la misma forma que en el casc anterior para el cambio de la solucién de

electrplito, camblando la mgmbrana por una de repuesto.
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6.6. Seguimiento

La sonda multiparamétrica se debe calibrar antes de cualquier medicién a efectuar. En caso
de no utilizar la sonda se proceder4 a calibrarla como minimo una vez a la semana. Una vez al
mes efectuar el seguimiento de la sonda. Durante este procedimiento se busca simular una
jornada tipica de trabajo del Comité Cientifico durante las tareas de monitoreo. La
calibracién y los datos del seguimiento se deben registrar en la planilla de Seguimiento dei
Anexo |

Pasos a seguir:

a) Tomar una muestra de agua de rio o de canilla. Dejar estabilizar a la temperatura del
iaboratorio (24 — 25 °C) por una hora.

b) Calibrar los sensores de pH, conductividad segtn lo explicado en los puntos 6.1, 6.2 y 6.3.
Evaluar los criterios de aceptacion de la calibracién.

c) Sobre la muestra de agua proceder a determinar el pH, Ia conductividad y el OD segun lo
descripto en los puntos 6.1.2, 6.2.2 y 6.3.2, Tomar 4 lecturas distintas y registrar la hora y los
valores obtenidos en la planilla de Seguimiento. Calcular el valor promedio de cada uno de
los parametros.

d} Medir el pH y la conductividad de la solucién de verificacién HIS828-0. Registrar, junto
con el niémero de lote, los datos en la planilla de Seguimiento.

e) Reiterar los pasos c) y d) cada hora, hasta tener 5 lecturas horarias diferentes.

f) Calcular el promedio de las 5 lecturas de muestra y solucién de verificacion y la
diferencia entre el vaior mayor y el menor. Registrar los datos y verificar que cumple el
criterio de aceptacidn.

7. Registro

Registrar todos los datos de la calibracién en la Planilla de Calibracién del Anexo |, y en donde
corresponda, indicar si cumple o no cumple con el criterio de aceptacién. Indicar en
observaciones si es necesario recalibrar o si se efectud alguna tarea de mantenimiento de
forma previa a la calibracion.

Registrar en la Planilla de Recalibracién del Anexo | {donde corresponda), e indicar si cumple
0 no. Indicar en observaciones si es necesario efectuar el mantenimiento del/los sensor/es.

8. Referencias Técnicas

Instruction Manual — Hi 9828 Multiparameter — Hanna {nstrument

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. 21 Edition. APHA,
AWWA, WEF. 2005.

PRD.007 -~ PROCEDIMIENTO PARA LA REDACCION DE PROCEDIMIENTOS.

/

I Registro de cahbramgé

-~ g (”j/
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FORMULARIO DE CALIBRACION 4 ioUrouey
Equipo: Medidor Marca: HANNA Modelo: HI9828
Multiparamétrico
Analista: Fecha: / /

L ——

" Codigo del sensor:

A tres puntos (4,01; 7,01; 10,01)

Buffer | Medida calibracién Lote buffer Vencimiento
7,01
4,01
10,01
Datos GLP:
Datos Valor a':::f:;:n Cumple (Si /No)
A (mv/pH)
55 - 62
B {mv/pH)
Offset(mV) 0+/-25mv

A: Pendiente del rango 4cido
B: Pendiente del rango bésico

Observaciones:
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Equipo: Medidor
Multiparamétrico Marca: HANNA Modelo: H19828
Analista: Feeh a: l I
CONDUCTIVIDAD =i
. - B !
Cddigo del sensor;
Esténdar Medida

(uSfcm) | calibracion{us/cm) | Ot€ &Standar | Vencimiento

1413
84
Datos GLP:
Rango de
Dat: val i
atos alor Sceptacidn Cumple {Si/No}

Celda 1413{uS/cm) 4,5-5,5
Celda 84{uS/cm) 45-5,5

Observaciones:

1 OXIGENO DISUELTO (OD)

Cédigo del sensor:

A dos punto, aire saturado en agua, y 0% de oxigeno{con solucién de metabisulfito de sodio)

Medida calibracidn Lote solucidn Vencimiento
% 100% No corresponde No corresponde
- 0%
i Observaciones: '
f' 7 /
A
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FORMULARIO DE RECALIBRACION e | FECHA: 21/03/2012
::;it'i’:;::::::; Marca: HANNA Modelo: H19828
Analista: Fecha: / /
pH
Cédigo del sensor; T
A tres puntos {4,01; 7,01; 10,01)
Buffer | Medida calibracién Lote buffer Vencimiento
7,01
4,01
10,01
Datos GLP:
Datos Valor a:::f:c?:n Cumple {Si /No)
A {mv/pH)
55 - 62
B (mv/pH)
Offset(mV) 0+/-25mV

A: Pendiente del rango acido
B: Pendiente del rango bésico

bservaclones

/4(3(
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Equipo: Medidor Marca: HANNA Modelo: HI9828

Multiparamétrico arca: odelo:
Analista: Fecha: / /

B CONDUCTIVIDAD
Codigo del sensor: -
Estandar Medida L
(uS/em) calibracin{uS/cm) Lote estdndar Vencimiento
1413
84
Datos GLP:
Rango de .
Datos Valor aceptacién Cumple [Si/No)

Celda 1413{uS/cm) 45-5,5

Celda 84{puS/cm) 4,5-5,5
Observaciones:

OXIGENO DISUELTO (OD) a

Cédigo del sensor: ]

A dos punto, aire saturado en agua, y 0% de oxigeno{con solucién de metabisulfito de sodio)

o

Medida callbracién

Lote solucidn

Vencimiento

100%

No corresponde

No corresponde

Observaciones:

4 L@/f
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CARU | yersién:
FORMULARIO DE VERIFICACION i+ | FECHA:
Equipo: Medid
quipo: Wedicor Marca: HANNA Modelo: HIS828
Multiparamétrico
Analista: Fecha: / 7/
B = v g
~ Cédigo del sensor:_
Para la verificacién del pH se usa sclucién de calibracién HANNA H) 9828
Valor Valor Rango de Cumple
( Vencimi
declarado medido aceptacién {Si/No) tote solucion EnCe
6.86 6.67 -6.99
Observaciones:
L CONDUCTIVIDAD o *-1
C&ﬁéa del sensor: o '

Para la verificacidn de la conductividad se usa solucién de calibracién HANNA HI 9828

Valor Valor Rango de Cumple
declarado medido aceptacién (Si/No) Lote solucidn Vencimiento
{uS/cm}) {uS/cm)
5000 4900- 5100
Observaciones:
OXIGENO DISUELTO {OD) s

Cédigo del sensor:

Rango de Cumple
Medida (mg/l) | aceptacién({%) (Si/No) Lote solucién | Vencimiento
100 % 90 - 110 No corresp No corresp
<0.5

S /
=7 A
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Fecha

i’,ghj A5 _L,iomisién Administradora de! Rio Uruguay

CARU

REGISTRO DE MANTENIMIENTO

del Rio Uruquay

NOMBRE:
Version:

Lomvsidn Ao stradora FECHA:

Equipo: Medidor
Multiparamétrico

Marca: HANNA

Modelo: HI 9828

Parte de la senda

Cédigo

Tipo de mantenimiento

Observaciones

——

Responsable

/‘\

4

/ e .
4 in:;e(ff'” //
7%

/





