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1. Objetivo

Determinar el contenido de sélidos suspendidos totales, en muestras de agua, segun la norma SM 2540 D,
método gravimétrico, asegurando la entrega oportuna de resultados confiables a nuestros clientes y su
satisfaccion en la prestacion del servicio.

2. Alcance

Este instructivo aplica para el analisis de aguas residuales no domésticas, aguas residuales domésticas, aguas
subterraneas, aguas superficiales.

3. Referencias Normativas

e American Public Health Association, American Water Works Association &amp; Water Environment
Federation. STANDARD METHODS: For the Examination of Water and Wastewater, 23RP Edition, American
Public Health Association 800 | Street, NW. Washington D.C., 2017. ISBN 978-087553-287-5.

e Instructivo para determinar sélidos suspendidos totales, fijos y volatiles en aguas. Gestién de Tecnologia de
Negocio. Centro de Innovaciéon y Tecnologia. Departamento de Servicio Técnico de Laboratorio de
Transporte y Transversales. Laboratorio de Aguas y Suelos. Instituto Colombiano de Petréleo.

4. Definiciones

e Analito: especie quimica que se analiza.

e Blanco: agua reactivo o matriz equivalente que no contiene, por adicién deliberada, la presencia de ningun
analito o sustancia por determinar, pero que contiene los mismos disolventes, reactivos y se somete al
mismo procedimiento analitico que la muestra problema.

e Blanco fortificado: es una herramienta estadistica que garantiza la calidad de los resultados, permite
llevarun control sobre las pruebas y a su vez sobre los equipos, con relacién al tiempo o secuencia de las
mediciones, en donde se establecen limites estadisticos, que pueden ser preventivos, de peligro o de
accion.

e Material de referencia certificado: material de referencia, acompafiado de un certificado, en el que una o
mas de sus propiedades esta certificada por un procedimiento que establece trazabilidad a una realizacion
exacta de la unidad en la que se expresa dicha propiedad, y para el que cada valor certificado esta asociado
a una incertidumbre con un nivel de confianza determinado.

e Muestra: parte representativa de la materia objeto del andlisis.
o NIST: Instituto Nacional para Estandares y Tecnologia.

o Patron: medida materializada, instrumento de medicion, material de referencia o sistema de medicion
destinado a definir, realizar, conservar o reproducir una unidad o uno o mas valores de una magnitud para
servir de referencia.

e SM: Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater.

5. Condiciones Generales

Los sdlidos suspendidos son aquellos que se retienen en un filtro con tamafio de poro nominal de 2.0 ym o
menos. Solidos fijos es el término aplicado al residuo de solidos totales, suspendidos o disueltos después de
calentar a sequedad por un tiempo y a una temperatura determinada. Los sélidos que permanecen en la
membrana corresponden a la fraccion de sélidos fijos suspendidos.

La determinacién de soélidos suspendidos, no distingue entre materia organica e inorganica porque la pérdida
durante el secado no es confinada solo a materia organica, el secado puede incluir pérdida por descomposicion
o volatilizacion de algunas sales minerales.

5.1 Método gravimétrico

La muestra es filtrada y el residuo retenido en el filtro se seca hasta peso constante a una temperatura entre
103°C - 105°C durante 1 hora. El incremento en el peso del filtro representa los sélidos suspendidos totales.
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Interferencias.

~ Se deben excluir de la muestra todas aquellas particulas grandes flotantes o aglomerados sumergidos de
materiales no homogéneos, si se determina que su exclusion no afecta el resultado final.

=~ En muestras con alto contenido de grasas y aceites, quitar la capa de grasa de la muestra antes del andlisis.

~ La excesiva cantidad de residuo en el recipiente de secado puede formar una capa que atrapa el agua
dificultando el proceso de secado. Por lo tanto, se debe limitar el tamafio de la muestra para obtener
residuos menores a 200 mg.

NOTA 1: Si lafiltracion se prolonga considere modificar el tamafio del poro o reducir el volumen de la muestra.

5.2 Muestreo, preservacion y almacenamiento.

Tomar muestras representativas siguiendo las instrucciones dadas en el SM 1060. Las muestras pueden ser
recolectadas en recipiente de vidrio o plastico, y pueden ser muestras puntuales o compuestas. Usar recipientes
en los cuales el material en suspensién no se adhiera a las paredes. El andlisis se debe iniciar tan pronto como
sea posible, refrigerar hasta el momento del andlisis para evitar la descomposicién microbiolégica de los
soélidos. Preferiblemente no almacenar las muestras por mas de 24 horas y en ningun caso exceder los 7 dias,
antes del analisis llevar las muestras a temperatura ambiente.

NOTA 2: para la determinacion de los sélidos, se recomienda homogenizar bien la muestra y hacer estos
andalisis después del pH y la conductividad.

5.3 Materiales, equipos y reactivos.
5.3.1 Materiales.

~ Material volumétrico de diferentes volimenes.

= Vasos de precipitados de diferentes volimenes.

= Vidrio de reloj.

~ Caja Petri (Pyrex).

~ Membranas de filtracion de fibra de vidrio (1.6 um).
~ Filtro con microfibra de vidrio 47 mm.

~ Erlenmeyer con desprendimiento lateral.

5.3.2 Equipos.

= Horno o estufa de secado para operar entre 103°C - 105°C

~ Plancha de Calentamiento

- Desecador provisto de agente desecante (silica gel)

~ Balanza Analitica

~ Agitador Magnético con barras agitadoras revestidas de teflon
~ Bomba de vacio

5.3.3 Reactivos.

- Tierra diatoméacea (macerar previamente) o fécula de maiz.
~ Cloruro de Sodio

Blanco fortificado 100 mg/L: pesar 100 mg de tierra diatomacea y 100 mg de NacCl, disolver en agua tipo Il y/o
destilada, trasvasar a un balon aforado de 1000 mL y aforar hasta la marca con agua tipo Il y/o destilada.

6. Contenido

A continuacién, se presentan las actividades para desarrollar el analisis de sélidos suspendidos totales en
matrices acuosas.
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6.1 Preparacion del recipiente de la membrana filtrante.

Para desarrollar el andlisis de sélidos suspendidos totales, es importante tener en cuenta lo siguiente:

>

La manipulacién del filtro con microfibra de vidrio debe realizarse utilizando pinzas adecuadas.

Armar el equipo de filtracion al vacio (bomba y membrana de fibra de vidrio)

Colocar el filtro con microfibra de vidrio en la membrana de filtracién, aplicar vacio; lavar la membrana con 3
porciones sucesivas de 20 mL de agua grado reactivo.

Retirar el filtro del equipo de filtracién, colocarla en un vidrio de reloj o caja Petri (Pyrex), y llevarla a la estufa
durante 1 hora a 103°C — 105°C.

Enfriar en desecador y pesar el filtro.

6.2 Analisis de muestras.

6.1.1 Sdlidos suspendidos totales.

Escoger un volumen de muestra que produzca un residuo entre 2.5y 200 mg. Si el volumen filtrado no da el
rendimiento minimo esperado, incrementar el volumen de la muestra hasta 1000 mL. Para el blanco
fortificado tomar 100 mL de muestra.

Mezclar bien la muestra hasta su completa homogeneizacion.

Tomar el volumen de muestra, durante la homogeneizacion y verterlo sobre el filtro de fibra de vidrio
previamente pesado e instalado en el equipo de filtracion.

Una vez se haya filtrado la muestra, lavar la membrana y las paredes del equipo de filtraciéon con tres
porciones de 10 mL de agua tipo reactivo, permitiendo un drenaje completo entre los lavados.

Continuar la succion durante 3 minutos después de haber terminado la filtracion.

Las muestras con altos contenidos de sdlidos disueltos pueden requerir lavados adicionales.

Remover cuidadosamente el filtro y transferirlo al horno, sobre un vidrio de reloj o caja Petri (Pyrex).

Secar la membrana y el vidrio de reloj o caja Petri (Pyrex) durante 1 hora a 103°C - 105°C, enfriar en
desecador.

Pesar en una balanza analitica.

Repetir el ciclo anterior hasta peso constante o hasta obtener una variacién menor del 4% con respecto al
peso anterior, o hasta que la pérdida de peso sea menor de 0.5 mg.

Nota 3: para la medicion de volimenes utilizar material de vidrio volumétrico, si el volumen es menor a 50 mL
emplear pipeta volumétrica.

6.3 Calculos.

6.1.2 Sélidos suspendidos totales.

Calcular el contenido de sélidos suspendidos totales de acuerdo a la siguiente ecuacion:

(A — B)x1000
Vv

S.S (mg/L) =

Dénde:

S.S = Sdlidos suspendidos, mg/L

A= Peso del recipiente + residuo seco, en mg
B = Peso del recipiente vacio, en mg

V = Volumen de muestra, en mL
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6.4 Controles de calidad requeridos.
Para garantizar la calidad de los resultados emitidos, los controles de calidad establecidos para el método de
ensayo son los siguientes:

Blanco fortificado: Analizar una solucion de referencia de concentracién conocida, por cada set de 20
muestras 0 menos, y procesarla con todos los pasos de preparacion y analisis de las muestras, con la finalidad
de evaluar el rendimiento del método y la recuperacion del analito en la matriz blanco.

Duplicados: Seleccione aleatoriamente muestras de rutina para ser analizadas por duplicado. Analizar en cada
set de 20 muestras 0 menos.

Blanco del método: Analice un método en blanco (MB) por lote de 20 muestras para cada método, El analisis
en blanco incluye todos los pasos y procedimientos de preparacion.

Registrar los datos obtenidos en la bitacora del analisis. Evaluar estos controles segin lo estipulado en el
instructivo “Aseguramiento de la validez de los resultados”.

6.5 Incertidumbre.

La estimacion de la incertidumbre para el andlisis de sélidos suspendidos totales en aguas fue desarrollada de
acuerdo al instructivo general "Estimacién de incertidumbre™.

6.6 Reporte de resultados

Una vez realizados los célculos y la revisién, para asegurar la calidad y confiabilidad de los mismos, el valor
obtenido debe ser reportado, teniendo en cuenta el instructivo general “Manejo de cifras significativas”.

7. Flujograma

No aplica

8. Documentos de Referencia

Bitacora del analisis
Bitacora de balanza
Formato de uso de equipos
~ Carta de control

A

A

A

9. Listado de anexos

No aplica
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