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Santiago,

p7 DIC 2016

A : FRANCISCO JAVIER O'RYAN VIDAL
REPRESENTANTE LEGAL
LABORATORIO EUROFINS-GCL

DE : CRISTIAN FRANZ THORUD
SUPERINTENDENTE DEL MEDIO AMBIENTE

En el marco del recurso de reposicién interpuesto por la empresa CMPC TISSUE S.A.
(en adelante e indistintamente, “CMPC Tissue” o la “empresa”), con fecha 25 de agosto de
2016, en contra de la Resolucion Exenta N° 739, de fecha 10 de agosto de 2016, que resolvio
el procedimiento administrativo sancionatorio Rol N° F-038-2015 y que sanciond a la
empresa con una multa de 69,5 unidades tributarias anuales (UTA), se ha decidido oficiar a
Ud., para que remita a esta Superintendencia los siguientes documentos y antecedentes,
asociados al muestreo y al andlisis del compuesto pentaclorofenol, contenido en el Informe
N° 271/2013, emitido por su empresa con fecha 15 de octubre de 2013, particularmente:

- Cadena de custodia correspondiente al muestreo en cuestion.

- Procedimiento de muestreo.

- Registro de ingreso de la muestra al laboratorio.

- Registros de resultados del batch de analisis donde se incorpor6 la muestra,
incluyendo controles de calidad utilizados.

- Certificados del estandar de pentaclorofenol utilizado en la cuantificacién del
analito.

- Registros cromatograficos correspondientes a la muestra y a los controles de
calidad asociados, en una escala apropiada.

- Procedimiento de analisis e instrumentos y técnica utilizados, con sus
respectivos registros de control metrolégico.

Dichos antecedentes deben ser remitidos en formato fisico y digital a esta
Superintendencia, y deberan ser ingresados en nuestra Oficina de Partes, en el plazo de 7
dias habiles contados desde la notificacion del presente oficio.
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Finalmente, a través del presente se le cita a una reunidn en las dependencias de
esta Superintendencia para el dia 22 de diciembre de 2016, a las 15 horas, ubicada en
Teatinos N° 280, piso 9, Santiago. Los detalles sobre los asistentes, motivos y demas
aspectos a discutir en la reunién podran ser coordinados con el Sr. Sebastidn Rebolledo
Aguirre, abogado de Fiscalia, a través del presente correo: sebastian.rebolledo@sma.gob.cl

Sin otro particular, saluda atentamente,

"CRI

b SUPERINTENCRE FRANZ THORUD
SUPERINTE

ENTE DEL MEDIO AMBIENTE

Notificacién por carta certificada:
- Francisco Javier O'Ryan Vidal, Avda. Parque Antonio Rabat Sur N° 6165, Vitacura, Santiago.
- Mabel Silva H, Marco Polo 9038, Of A, Flexcenter Biobio, Concepcidn, Chile.

CC.:

- Fiscalia.

- Division de Sancion y Cumplimiento.

- Divisidn de Fiscalizacién.

- Seccion de Autorizacidn y Seguimiento a Terceros.
- Oficina de Partes.
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SANTIAGO: Avda. Parque Antonio Rabat Sur 6165 - Vitacura - Teléfonc:

CONCEPCION: Marco Polo 9038, Cficina A, Parque Industria

>eurofins

Gestién de Calidad y Laboratorio S.A.
Avda. Parque Antonio Rabat Sur 6165
Vitacura - Santiago - Chile

Santiago, 20 diciembre 2016.-

A: SUPERINTENDENTE DEL MEDIO AMBIENTE
Sr. Cristian Franz Thorud.
DE: Gestion de Calidad y Laboratorio S.A. (“Eurofins GCL")

REF.: Ord. 2746 de 7 diciembre 2.016.

En relacién con lo solicitado en el ordinario de la referencia, podemos informar a Uds. que,
requerido el Laboratorio Manuel Ruiz y Compania Limitada, que efectud materialmente la periciz,
para proporcionar los antecedentes de respzldo de su informe, éste ha manifestado haberse
percatado de un error en la transcripcion del resultado final de la pericia, toda vez que,
habiéndose realizado las curvas de pentaclorofenol en concentraciones expresadas en
microgramos por litro, se informd el resultado final en miligramos por litro, sin hacerse la
conversion correspondiente.

De acuerdo a lo anterior, el resultado real —y gue debid haberse informado- es una concentracién
de 0,0037 mg/L.

Acompanamos a la presente, carta del laboratorio citado en la cual expone lo acontecido.
Ponemos igualmente a su disposicién, si lo requieren, los antecedentes y muestras gue respaldan
el procedimiento efectuado y que se detallan en carta remitida por el laboratorio.

Entendemos que lo expuesto mas arriba podria cambiar sustancialmente los presupuestos de
hecho de la investigacion en curso, por lo que rogamos confirmarnos si, en su concepto, sigue
siendo de utilidad para su investigacion la reunion coordinada para el dia 22 de diciembre o si
debiera ésta posponerse para un mejor estudio de estos nuevos antecedentes.

Sin otro particular y lamentando el error producido, les saluda muy Atte.,

f
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rd [ =

p.p. Gestion de Calidad y Laboratorio S.A.
'Rodrigo Rivera Demanet
Gerente General

) 22240 0390 - (56)
- Cédigo Pos

x: (56) 22241 9
| San Andrés, Hua
www.eurofins.cl

Laboratorio Fax: (56) 22242 7643 -Calid
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INSTRUCTIVO PARA M i 0 QUIMICO DE AGUAS RESIDUALES

1.- Obijetivos

Establecer las directrices a seguir para la recoleccion de aguas residuales para su posterior
analisis quimico.

2.- Alcance y Campo de Aplicacién
Es aplicable a las aguas residuales industriales crudas y tratadas.
3.- Responsabilidades

3.1 Jefe de muestreo:
3.1.1  Verificar el cumplimiento de este instructivo.
3.2 Muestreadores:
3.21 Realizar el muestreo de acuerdo a las especificaciones requeridas en la
solicitud del cliente
3.2.2 Mantener las condiciones Fisico-Quimicas de la muestra, hasta su ingreso al
laboratorio.
-3.2.3  Completar el registro de muestreo y firmarlo (anexo 9.8).

4.- Definiciones

4.1 Afluente: Entrada de agua a un proceso industrial o de aguas residuales a una
planta de tratamiento.

4.2 Aguas residuales: Aguas que se descargan después de haber sido usadas en un
proceso, o producidas por este, y que no tienen ningin valor inmediato para este
proceso. -

4.3 Efluente: Salida de agua o de aguas residuales desde el lugar que las contiene tal
como una planta de tratamiento o un proceso industrial.

4.4 Muestras compuestas: dos o mas muestras mezcladas en proporciones conocidas
adecuadas, de donde pueda obtenerse el valor medio de la caracteristica deseada.
Las proporciones usualmente se basan en mediciones de tiempo y/o de flujo.

4.5 Muestra puntual; muestras instantanea: Muestra discreta tomada de una masa de
agua de forma aleatoria.

4.6 Punto de muestreo: posicion fisica dentro de un area de muestreo desde la que fue
tomada la muestra.

4.7 Red de alcantarillado: Sistemas de alcantarillados que recolectan y conducen las
aguas servidas y/o otros tipos de aguas, hacia un nta de tfatamiento o hacia

cuerpo r?eeﬁmr\ m
i
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Residuo Industrial Liquido (RIL): Efluente residual evacuado de las instalaciones

de un establecimiento industrial, con destino directo a los sistemas de recoleccion de
aguas servidas o a cuerpos receptores.

Fuente Emisora: Establecimiento que descarga sus residuos liquidos por medio de
obras de infiltracion tales como zanjas, drenes, lagunas, pozos de infiltracion, u otra
obra destinada a infiltrar dichos residuos a través de la zona no saturada del acuifero,
como resultado de su proceso, actividad o servicio.

5.- Aparatos y Equipos

5.1
5.2
5.3
5.4
5.5
5.6
5.7
5.8
5.9
5.10
5.11
5.12
5.13
5.14
- 5.15
5.16
5.17
5.18
5.19
5.20
5.21
5.22
5.23
5.24

Caja Isotérmica.

Botellas plasticas y de vidrio de 1 |, proporcionadas por el laboratorio quimico.
Balde plastico con mango y cordel.

Embudo.

Bidénde 51,10t, 1510 20 |. Codificados

Probeta graduada, 100mL, 500mL y 1000 mL.

Jarro graduado.

Guantes de proceso.

Mascarillas desechables.

Gorro o toca.

Buzo

Delantal.

Muestreador Automatico de aguas residuales

Sonda multiparametro: temperatura y pH

Modulo de medicion de caudal: Area-velocidad y/o Ultrasonico

'Huincha de Medir

Cinta Adhesiva aisladora

Cadenas y candado

Camara fotografica

Equipo GPS

Celular de trabajo

Registros de muestreo ,
Computador portatil »
Tester medidor de carga de baterias

6.- Reactivos

6.1 Soluciones para preservar la muestra (Anexo 9.7)
6.2 Soluciones Buffer de 4.0, 7.0 y 10.0 unidades de pH

7.- Procedimiento o Descripcién de la Actividad

7.1 Preparacion y verificacion de equipos de muestreo:

Fecha Vigencia: 2012/05/08
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7.1.1  Muestreo manual: T

7.1.1.1 Para realizar un muestreo manual se debe disponer del recipiente de
recoleccion en forma limpia y seca, antes de tomar la muestra se
debe ambientar este con la misma muestra a recolectar.

7.1.1.2 Previamente a la recoleccion verificar el peachimetro y termémetro
como se indica en INSEMu-05.

7.1.2 Muestreo Automatico:
Previamente a la instalacion del muestreador automatico de aguas
residuales se debe verificar los siguientes equipos:

7.1.2.1 Verificacion de Baterias: Verificar carga de baterias de
muestreador automatico con tester medidor de amperes, segtn
se indica en INSEMu-09, Registrar en REMu-11.

. 7.1.2.2 Determinacion de longitud de linea de succion: dependiendo de
las condiciones fisicas del punto de muestreo, la longitud de la linea
de succion debe ser lo mas corta posible, para ello dejar el equipo
muestreador lo mas cerca del punto de recoleccién, ya que mientras
mas corta sea esta, menos recorrido hace la muestra, por
consiguiente hay menos adherencia de solidos y grasas, lo que hace
que la muestra sea representativa.

7.1.2.3 Verificacion de Volumen: Verificar el volumen a recolectar en cada
muestra puntual, dosificando el volumen deseado en el equipo
muestreador automatico, recolectar este volumen en una probeta
graduada y anotar en registro de muestreo.

7.1.2.4 Verificacion de pH y T: Proceder a verificar el funcionamiento de las
sondas multiparametro de acuerdo a la instruccion de trabajo
INSEMu-02 e INSEMu-03,

. 7.1.2.5Rellenar la cavidad del muestrador automatico con hielo escamas
para su refrigeracion.

7.2 Localizacion del punto de muestreo ¢

7.2.1 Presentarse con el cliente quien solicita el muestreo e indicar el trabajo a
realizar.

7.2.2 Verificar las condiciones de homogeneidad y detectar los posibles
contaminantes que se pueden producir por acumulacién de sedimentos en
las paredes del lugar, ducto o cdmara por donde fluya el ril.

7.2.3 Si existe una aparente contaminacion, el muestreador debe recomendar la
limpieza del sitio escogido.

7.2.4 \Verificar que en el punto a muestrear no existan otras descargas no
consideradas que puedan inducir a alteraciéon de la muestra a recolectar
(como por ejemplo aguas servidas).

Fecha Vigencia: 2012/05/08
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7.2.5 Cuando se elijan los lugares de muestreo para las plantas de tratamiento de
aguas residuales, es importante tener en cuenta el objetivo del muestreo, el
cual puede ser por ejemplo:
7.2.5.1 Controlar la eficiencia de la planta de tratamiento:

Las muestras se deben extraer en la entrada principal y en el punto
de salidas principales.
7.2.4.2 En el caso de realizar controles de fiscalizacién (controles directos) o
muestreos de autocontrol, en el punto de muestreo debe ser siempre en la
descarga final del cuerpo receptor.

7.3 Métodos de muestreo

7.3.1.1 Muestreo puntual
7.3.1.2 Muestreo compuesto

7.3.1.1 Muestra puntual:

=341 1:4

7.3.1.1.2

1:801.3

7.3.1.1.4

340105

7.311:1.6

7.3.1.1.7

7.3.1.1.8

7.31.1.9

Definir el punto de muestreo y volumen a recolectar
dependiendo de los analisis a realizar.

Tomar la temperatura y pH de ka nuestra en un envase
distinto al de la muestra cimo indica en 7.1.1.1 estos valores
en el registro de muestreo puntual.(anexo)

Extraer el volumen total de muestra de una sola vez, en un
lapso no superior a 15 minutos.

Para recolecciéon utilizar un balde, jarro o directamente
botellas para tonar la muestra, en contracorriente del flujo y
con la precaucion de n recolectar sélidos gruesos (>a 1cm).
Cuando se requiera determinar un solo pardmetro recolectar
una muestra directamente en el envase, preservar segin
corresponda (anexo 9.5)

Cuando en la muestra se requiera determinar mas de un
parametro, recolectar la muestra en un bidon, realizar una
agitacion vigorosa de la muestra (homogenizacién) entre
cada trasvasije a lo$ envases individuales, preservar segln
corresponda (anexo 9.5)

Rotular en envase con N° folio registro de muestreo, fecha y
hora de muestreo, naturaleza de efluente y parametro a
analizar.

Guardar en caja isotérmica con hielo escamas, mantener una
temperatura no superior a los 12°C durante en transporte de la
muestra.

Completar el registro de muestreo puntual con los datos
obtenidos en terreno (anexo 9.7).

7.3.1.2 Muestras compuesto:
Existen dos tipos de muestreo compuesto

Fecha Vigencia: 2012/05/08
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7.3.1.2.1 Muestreo en proporcion al tiempo:
7.3.1.2.1.1Preparar equipo de muestreo, ya sea manual o
automatico, segun se indica en 711 y 7.1.2
respectivamente
7.3.1.2.1.2Calcular el volumen de cada muestra puntual a
considerar para el volumen total de la muestra
compuesta, para ello calcular de la siguiente forma:

volumen total requerido por muestra compuesta (ml)

Volumen de cada muestra puntual (ml) =
N°de muestras puntuales
7.3.1.2.1.3Recolectar muestras puntuales de igual volumen,
extraidos a intervalos de tiempo constante durante el
periodo de muestreo (8, 12 o0 24 hrs.), programando en
el equipo muestreador automatico segin se indica en
INSEMu-03

7.3.1.2.1.4 Medir pH, temperatura y tiempo in situ a cada muestra
puntual, mediciones en linea de acuerdo a INSEMU-03

7.3.1.2.1.5Una vez finalizado el muestreo se disponen 3 horas
para preparar la muestra compuesta.

7.3.1.2.1.6 Rescatar los datos de mediciones in situ (pH.T)
mediante la conexidon den notebook y el equipo
muestreador automatico, como se indica en ISEMu-09.
Anotar de registro de muestreo

7.3.1.2.1.7 Tapar botellas de muestreador automatico con sus
respectivas tapas.

7.3.1.2.1.8 Utilizar un bidéon con un volumen suficiente para
contener el volumen total de muestra compuesta a
preparar

7.3.1.2.1.9 Homogenizar con agitacion rotatoria cada botella antes
de trasvasijar las muestras puntuales al bidén que
contendra la muestra compuesta.

7.3.1.2.1.10  Trasvasijar al bidon

T35 205a Medir pH y temperatura de la muestra compuesta.

LEAN2 12 Trasvasijar a cada envase segun analito a
determinar, con agitacion del bidén que contiene la
muestra compuesta, entre cada trasvasije, preservar
segun corresponda (anex09.5)

Rotular cada envase con N° Folio registro de muestreo,
fecha y hora de muestreo, naturaleza del efluente y
parametro a realizar.

78102411 Guardar en caja isotérmica con hielo escamas,
mantener una temperatura no superior a los 12°C
durante el transporte de a muestra.

7.3.2.12. Guardar en caja isotérmica con refrigerantes o gelpacks.

T8 12012 Completar el Registro de Muestreo con los datos
obtenidos del muestreo (Punto de muestreo,
temperatura, tipo de agua, hora de muestreo, analisis).
(Anexo 9.8)

Fecha Vigencia: 2012/05/08
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7.3.1.2.2 Muestras dependiendo del Flujo (caudal): Consiste en
muestras puntuales extraidas y mezcladas de manera tal que
el volumen de la muestra sea proporcional al caudal.

7.31.2.212 Extraer muestras puntuales al tiempo definido.

7.31.2.213 Considerar un volumen de 1L a 2L en un
envase sin preservar por cada muestra puntual.

7.3.1.2.2.14 Medir pH , temperatura, caudal y tiempo in situ
a cada muestra puntual.

7:3.1.2.215 Refrigerar cada muestra puntual recolectada.

7.3.1.2.2.16 Una vez recolectadas las muestras puntales, el

muestreador debe preparar la muestra compuesta de la
siguiente manera:
7.3.1.2.2.16.1 Calcular el volumen de cada muestra puntual
a considerar para el volumen total de la
muestra compuesta, de la siguiente forma:

Caudal puntual ]
Volumen de cada muestra puntual (ml) = x volumen total requerido por muestra compuesta (ml)

sumatoria caudal

7.3.1.2.2.16.2 Obtenido el volumen de cada muestra puntual
el muestreador debe proceder a utilizar un
bidon limpio de un volumen suficiente para
contener el volumen total de la muestra
compuesta a preparar.

7.3.1.2.2.16.3 Antes de cada medicion realizar una agitacion
vigorosa (homogenizaciéon) a la muestra
puntual.

7.3.1.2.2.16.4 Utilizando una probeta o jarro graduado el
muestreador debe medir el volumen de cada
muestra puntual.

7.3.1.2.2.16.5 Trasvasijar al bidén que contendra la muestra
compuesta.

7.3.1.2.2.16.6 Medir pH y temperatura de la muestra
compuesta.

7.3.1.2.2.16.7 Registrar los datos obtenidos (Temperatura y
pH) en el Registro de muestreo.

7.3.1.2.2.16.8 De analizar varios parametros, se debe
traspasar o trasvasijar la muestra del bidoén, a
los distintos tipos de envases que cuentan
con los preservantes necesarios. (anexo 9.7)

7.3.1.2.2.16.9 Rotular la botella con el tipo de agua, punto
de muestreo, temperatura, fecha y hora del
muestreo.

7:.3.1.2.2.16.10 Guardar en caja isotérmica con
refrigerantes o gelpacks.

7.211.2.2.168.11 Completar el Registro de Muestreo con
los datos obtenidos del muestreo (Punto de

Fecha Vigencia: 2012/05/08
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muestreo, caudal, temperatura, tipo de agua,
hora de muestreo, analisis). (Anexo 9.8)

7.4 Transporte de la muestra

7.4.1 Este debe ser lo mas rapido posible y debe extremar medidas tales como:
7.4.1.2 Proteger los envases de cualquier contaminacion potencial externa.
7.4.1.3 Sellar el envase de tal manera que no se pierda su contenido durante el

transporte.
7.4.1.4 Mantener las muestras refrigeradas y protegidas de la luz y calor.

8.- Interferencias

8.1 La muestra puede contener o considerar aguas servidas domesticas proveniente de
la empresa, si es necesario el punto de muestreo debe ser elegido de manera que se
excluyan tales desechos.

8.2 Las paredes con incrustaciones, barro o pelicula bacteriana, en el punto de muestreo,
deben ser limpiadas antes de efectuar el muestreo.

9.- Anexos

9.1 Referencia: Norma Chilena Oficial NCh 411/10.0f2005, Calidad del Agua — Muestreo —
Parte10: Guia para el Muestreo de Aguas Residuales.

9.2 Referencia: D.S. SEGPRES N°90/00 “Norma de Emisiéon para la Regulacion de
Contaminantes Asociados a la Descarga de Residuos Liquidos a Aguas Marina y
Continentales Superficiales”.

9.3 Referencia: D.S. MOP N°609/98 “Norma de Emision para la Regulacion de
Contaminantes Asociados a la Descarga de Residuos Liquidos a Sistemas de
Alcantarillados”.

9.4 Referencia: D.S. N°46/2002 “Establece Normas de Emisién de Residuos Liquidos a
Aguas Subterraneas”.

9.5 Tabla “Preservacion de Muestras” 5

9.6 Registro Planilla Muestreo Compuesto de Riles

9.7 9.7 Registro Planilla Muestreo Puntual de Riles

9.7 Registro Planilla Muestreo Puntual de Riles

9.8 Registro Planilla Retiro Puntual de Riles

9.9 Registro Verificacién Cargas de Baterias

Fecha Vigencia: 2012/05/08
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Anexo 9.5 Tabla Preservacion de las Muestras

NCh411110
Anexo A
(Normativo)
. Tabla A.1 - Requisitos de envases y p
Analisis Tipo ta envase Vozm":mwvu Tipo de preservante (pa)
‘Bffalh!p_gicos - S
Coliformes fecales P oV astéiil 120 ml 0.1 ml de tiosulfato de sodio al 10%™,
por cada 120 ml de muestra para aguas
residualas que han pasado un pProceso
de desinfeccién con cloro, o bien, 0,3 mi
de solucion EDTA al 15%. por cada
120 ml de muestra en el caso de aguas
residuales altas en metales pesados.
¥ boca ancha (B - HClo H,S0,.pH < 2
s | Pov — wi  |ANO,pH<2 .
PoV 1L HNO,, pH < A
_i’ 100 mi .
I Pevam | it
3| R V| FLE i R
P o VB {A) L
Goe | Pewtw | (1) -
Cromo hexavalente | PoVBIAL | 1L [noroquiore
Po VB (A) [ HNO,, pH < 2
PoV 1L No requigre ﬁ; u__ 2
PoV 100 m! H.S0, pH < 2
Thovie | 1L |Aso.eM<z
Ver Fijos y Voldtiles . m
V boca ancha (8) Fa] HCIpH <2
"V can topa TFE (B) 300 ml Segun método andisis -
. . | Pevm %L HNOpH <2 _—
Mercurio PoVIA) 300 ml H,S0, exento do Hg. pH < 2
Niquet 5D Po VB (A) =T T T S
ﬁéaeno amoniacal PovV 1L H,50,, pH < 2 I —
Ty e | eV o lmnimee =
Plomao . Po VB (A) 1L HNO,, pH < 2
;’;ﬁer espumogeno PoV 2L Botelir@m:;k;a —————
S0l sodimernaties | PoV 1L |Eniennodepeenn
Sl suspendidos Pov 200 mil No requicts B
Saoes | Pov | 200w |Nowawiws | §
Sulluros PoV %L MNaQH, gH > 9, ZnAc 2 N, Feno sin aire

(contintia)

Fecha Vigencia: 2012/05/08
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Anexo 9.6 Registro Planilla Muestreo Compuesto de Riles
& GCL
Empresa Fundocidn Chite REGISTRO DE MUESTREO COMPUESTO DE AGUAS RESIDUALES
ITMuM-05 / ITMuQ-05
1. DATOS DE MUESTREO:
e 3
EMPRESA:
DIRECCION: Ly
UGAR DE MUESTREO:
DIRECCION Y COMUNA DE LUGAR DE MUESTREO:
_SOLICITARO POR:
FECHA DE INICIC MUESTREO: HHora de nicio:
|_FECHA DE TERMINO MUESTREQ Hora de Termino:
DURACION DEL MUESTREQ:
NORMA UTILIZADA:
NORMAA CUMPLIR:
TIPO DE Compuesto Compuesto Puntual Puntual
MUESTREQ Manual Automatico Manual Automatico
Marque con una X
EQUIPOS
UTILIZADOS:
(Codigos Intemos)
NATURALEZA DEL EFLUENTE:
ASPECTO:
TIPO DE DESCARGA:
TIPO Y DIMENCIONES DEL CONDUCTO: -
RESOLUCION PARA MONITOREO (RPM)
2. VERIFICACION DE EQUIPOS EN TERRENO:
=
Codigo . Codigo trazabilidad
EQUIPO intemo | Hor@ PARAMETRO Valor standar Valor medido dol standar
Temperatura
(+1- 0.5°C)
F pH (4-7-10) | l | I
(+-05u:depH)
k Volumen i
3. IDENTIFICACION DE LA MUESTRA:
§ CONFORMACION DE LA MUESTRA COMPUESTA
i e ] e ot | TGP | Gaudel s m W Hora o | TG | Caudalus m !
8| 1 13
i 2 14
g 3 15
3 4 -0
ATs o
ul 8 8 ]
g 7 19
o 20
i 2 21
10 22
E‘ 1" 23 o
,;L 12 v, 24 |
VOLUMEN TOTAL DE LA MUESTRA VDD, m3/dia )
[ d
Temperatura de primera muestra puntual, al inicio del muestreo:
Temperatura de primera muesira puntual al lérmino del
FECHA Y HORARIO DE PREPARACION DE MUESTRA COMPUESYA: o
4. OBSERVACIONES: e
Pigina 1de 2

FechaVigencia: 2012/05/08
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Anexo 9.7 Registro Planilla Muestreo Puntual de Riles

ris Y. RMMu 02
:“'-"'(';.‘ ' i;’ /]
Empresa Fundocién Chile REGISTRO DE MUESTRAS PUNTUALES DE AGUAS RESIDUALES

ITMuM-05 / ITMuQ-05

EMPRESA NGNS G 5 OO 1 7Y £/
DIRECCION AN & S S - L B S
LUGAR DE MUESTREQ : e : —
SOLICITADO POR T .
FECHA INICIO MUESTREQ ___ HORAINICIO -
FECHA TERMINO MUESTREQ e e B L HORRSTHERM
MUESTREADO POR s < =
NORMA UTILIZADA o S S e
EQUIPOS UTILIZADOS . _ e owm

IDENTIFICACION DE MUESTRAS PUNTUALES
FECHA HORA IDENTIFICACION

P1
P2
P3
P4 —_—— - E—
P5
P&
P7
P
P9
P10

ANALISIS DE MUESTRAS PUNTUALES
4 1’1 P2 P3 P4 PS5 P& P7 P8 P9 P10 A
pH
TEMPERATURA
CAUDAL —_— — — —1 — — -1 -
CONDUCTIVIDAD . I S
COLIFORMES FECALES . J
OXIGENO DISUELIO
CLORO L
SULFUROS

COMP. ORGANICOS
SOLIDOS SEDIMENTABLES
OTROS

Codn $408 Mugisen

N a7
IDENTIFICACION DE ENVASES UTILIZADOS ¥
PARAANALISIS MICROBIOLOGICOS .

IDENTIFICACION DE ENVASES UTILIZADOS
PARAANALISIS FISICO QUIMICO S —— . S

FECHA Y HORA DE LLEGADAAL LABORATORIO
OBSERVACIONES: N/A = NO APLICABLE e —

Selvagraf Impresos F:{41j2413046- AUT 163247 2048 Av

Fecha Vigencia: 2012/05/08
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Anexo 9.8 Registro Planilla Retiro Puntual de Riles
& RMMu 03
Eimprosa Fundseidn Ghile REGISTRO RETIRO DE MUESTRAS DE AGUAS RESIDUALES
ITMUM-05 / ITMuQ-05
EMPRESA S O Sl B o
DIRECCION
LUGAR DE RETIRO - .
SOLICITADO POR A NSR -~
MUESTREADO POR I PSS : = e e
NATURALEZA DEL RIL ki —= N° DE MUESTRAS. _ =
EQUIPOS UTILIZADOS (CODIGO INTERNO): —
- = :
Ne IDENTIFICACION DE MUESTRA PO | TERIRMING™ | PRegeRuacion
MUESTREO MUESTREQ il
Mg
ANALISIS SOLICITADOS:
( ANALISIS CODIGO Preservacion ANALISIS CODIGO Preservacion
- ENVABE. | ENVASE |
Aceiles y grasas HCH pH<2 Sulluros Ag%?l'; 5&
| Nitrégeno amoniacal || HSOpi<Z | Temperalura TR N/A
Nitrégeno lotal Kjeldahi | TS0 pH<2 | Festorolotal =] 1,80, pH<z
PH N/A T NA DBO5 Hcrﬂg@gdn
Poderespumogeno | | ReERET | indice de fenol ¢ i TS0, pHsz
sAam i g e figeimedn | DQO . TS0, pitez
oM e | . Re(? B | Bl s
Solidos suspendidos tolal Re ) n | Otros
\cwum Ral‘ Zr;lgm\
FECHA Y HORARIO DE LLEGADA EN LABORATORIO: o e
p.

OBSEVACIONES: N/A = No Aplicable

Fecha Vigencia: 2012/05/08

C:\Users\rpena\Desktop\DOCUMENTOS INTERNOS\INSTRUCTIVOS\linstructivos rev.4\ITMuQ 05_8.doc

)



Gestion de Calidad y Laboratorio .f! CONT ADO REVISION N°_(19

Fundacién Chile

Muestreo L | g IT!VIpQ Og .

Concepcion < Pagina 12 de |
COPIAN°® _{ . !

I
TS ‘;‘S/Lbk 4
\\JQ‘\\.(}

Anexo 9.9 Registro Verificacion Cargas de Baterias

Gestion de Calidad y Laboratorio REMu-11
Fundacion chile Pagina 1/1
Unidad de Muestreo

Concepcion

REGISTRO DEVERIFICACION DE CARGA BATERIAS MUESTREADORES AUTOMATICOS

FECHA CODIGO BATERIA MEDICION ‘AMPERB' APRUEBA/RECHAZA RESPONSABLE REVISADO POR

Observaciones:
Tipo de Enjuague: AP/AD (Agua potable y Agua Desionizada)

Centrol Acido Base: Se realiza este control con a2l de bromotimol a una botella decada 10

Verificacion: Color Azul-verdoso~cumple Color Azul-No Cumple Color Amarille-No Cumpla
N.A: No Aplica $/0: sin observaciones
Observaciones:

Fecha Vigencia: 2012/05/08
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INSTRUCTIVO PARA MUESTREO QUIMICO DE AGUAS RESIDUALES

1.- Objetivos

Establecer las directrices a seguir para la recoleccion de aguas residuales para su posterior
analisis quimico.

2.- Alcance y Campo de Aplicacion
Es aplicable a las aguas residuales industriales crudas y tratadas.
3.- Responsabilidades

3.1 Jefe de muestreo:
3.1.1  Verificar el cumplimiento de este instructivo.
3.2 Muestreadores:
3.2.1  Realizar el muestreo de acuerdo a las especificaciones requeridas en la
solicitud del cliente
.-3.2.2  Mantener las condiciones Fisico-Quimicas de la muestra, hasta su ingreso al
laboratorio.
3.2.3 Completar el registro de muestreo y firmarlo (anexo 9.8).

4.- _ Definiciones

4.1 -Afluente: Entrada de agua a un proceso industrial o de aguas residuales a una
planta de tratamiento.

4.2 Aguas residuales: Aguas que se descargan después de haber sido usadas en un
proceso, o producidas por este, y que no tienen ningun valor inmediato para este
proceso.

4.3 Efluente: Salida de agua o de aguas residuales desde el lugar que las contiene tal
como una planta de tratamiento o un proceso industrial.

4.4 Muestras compuestas: dos o0 mas muestras mezcladas en proporciones conocidas
adecuadas, de donde pueda obtenerse el valor medio de la Earacteristica deseada.
Las proporciones usualmente se basan en mediciones de tiempo y/o de flujo.

4.5 Muestra puntual; muestras instantanea: Muestra discreta tomada de una masa de
agua de forma aleatoria.

4.6 Punto de muestreo: posicion fisica dentro de un area de muestreo desde la que fue
tomada la muestra.

4.7 Red de alcantarlllado Sistemas de alcantaril Zd gue recolectan y conducen las

u

aguas se /o otros tipos de aguas, hac na planta de, tratamiento o hacia
cuerpor ceptor
Revisado por| Jefe de Muestreo Aproba o por: Je{e deBede Corigepcion
Fecha: 15-0942014 Fecha: 16-09-2014 =
Firma: Firma: \

FECH;_VIQEHCIGZ 16-09-2014
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Residuo Industrial Liquido (RIL): Efluente residual evacuado de las instalaciones
de un establecimiento industrial, con destino directo a los sistemas de recoleccién de
aguas servidas o a cuerpos receptores.
Fuente Emisora: Establecimiento que descarga sus residuos liquidos por medio de
obras de infiltracion tales como zanjas, drenes, lagunas, pozos de infiltracién, u otra
obra destinada a infiltrar dichos residuos a través de la zona no saturada del acuifero,
como resultado de su proceso, actividad o servicio.

5.- Aparatos y Equipos

5.1
5.2
5.3
5.4
5.5
5.6
5.7
5.8
5.9
5.10
5.11
5.12

~ 813

5.14
5.15
5.16
5.17
5.18
5.19
5.20
5.21
5.22
5.23
5.24

Caja Isotérmica.

Botellas plasticas y de vidrio de 1 |, proporcionadas por el laboratorio quimico.
Balde plastico con mango y cordel.

Embudo.

Bidénde 51,10t, 1510 20 |. Codificados
Probeta graduada, 100mL, 500mL y 1000 mL.
Jarro graduado.

Guantes de proceso.

Mascarillas desechables.

Gorro o toca.

Buzo

Delantal.

‘Muestreador Automatico de aguas residuales

Sonda multiparametro: temperatura y pH
Modulo de medicién de caudal: Area-velocidad y/o Ultrasonico
Huincha de Medir

Cinta Adhesiva aisladora

Cadenas y candado

Camara fotogréfica

Equipo GPS .
Celular de trabajo 8
Registros de muestreo :
Computador portatil

Tester medidor de carga de baterias

6.- Reactivos

6.1 Soluciones para preservar la muestra (Anexo 9.7)
6.2 Soluciones Buffer de 4.0, 7.0 y 10.0 unidades de pH

7.- Procedimiento o Descripcion de la Actividad

7.1 Preparacion y verificacion de equipos de muestreo:

Fecha Vigencia: 16-09-2014
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7o Muestreo manual:
7.1.1.1 Para realizar un muestreo manual se debe disponer del recipiente de
recoleccion en forma limpia y seca, antes de tomar la muestra se
debe ambientar este con la misma muestra a recolectar.
7.1.1.2 Previamente a la recoleccion verificar el peachimetro y termémetro
como se indica en INSEMu-05.

7.1.2 Muestreo Automatico:
Previamente a la instalacion del muestreador automatico de aguas
residuales se debe verificar los siguientes equipos:

7.1.2.1 Verificacion de Baterias: Verificar carga de baterias de muestreador
automatico con tester medidor de amperes, segun se indica en
INSEMu-09, Registrar en RITMuQ 05-1

7.1.2.2 Determinacion de longitud de linea de succion: dependiendo de
las condiciones fisicas del punto de muestreo, la longitud de la linea
de succion debe ser lo mas corta posible, para ello dejar el equipo
muestreador lo mas cerca del punto de recoleccién, ya que mientras
mas corta sea esta, menos recorrido hace la muestra, por
consiguiente hay menos adherencia de solidos y grasas, lo que hace
que la muestra sea representativa.

7.1.2.3 Verificacion de Volumen: Verificar el volumen a recolectar en cada
muestra puntual, dosificando el volumen deseado en el equipo
muestreador automatico, recolectar este volumen en una probeta
graduada y anotar en registro de muestreo. La precision y exactitud
en los volumenes extraidos no debe exceder en mas de un 5%
del volumen especificado, por ejemplo:
Si se dosifican 1000 mL a recolectar, mi rango de aceptacién
debe estar entre 950 y 1050 mL.

7.1.2.4 Verificacion de pH y T°: Proceder a verificar el funcionamiento de
las sondas multiparametro de acuerdo a la instruccion de trabajo
INSEMu-02 e INSEMu-03.

7.1.2.5Rellenar la cavidad del muestrador automatipo con hielo escamas
para su refrigeracion.

7.2 Localizacién del punto de muestreo

7.2.1 Presentarse con el cliente quien solicita el muestreo e indicar el trabajo a
realizar.

7.2.2 \Verificar las condiciones de homogeneidad y detectar los posibles
contaminantes que se pueden producir por acumulacion de sedimentos en
las paredes del lugar, ducto o camara por donde fluya el ril.

Fecha Vigencia: 16-09-2014
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7.2.4 Verificar que en el punto a muestrear no existan otras descargas no
consideradas que puedan inducir a alteracién de la muestra a recolectar
(como por ejemplo aguas servidas).

7.2.5 Cuando se elijan los lugares de muestreo para las plantas de tratamiento de
aguas residuales, es importante tener en cuenta el objetivo del muestreo, el
cual puede ser por ejemplo:
7.2.5.1 Controlar la eficiencia de la planta de tratamiento:

Las muestras se deben extraer en la entrada principal y en el punto
de salidas principales.
7.2.4.2 En el caso de realizar controles de fiscalizacion (controles directos) o
muestreos de autocontrol, en el punto de muestreo debe ser siempre en la
descarga final del cuerpo receptor.

7.3 Métodos de muestreo

7.3.1.1 Muestreo puntual
7.3.1.2 Muestreo compuesto

7.3.1.1 Muestra puntual:

7:8:4:10

73,1152

7.31.1.3

7.31.14

7.3.14.5

7:34:116

e % L 6

T3041:8

7:5.1.1.9

Definir el punto de muestreo y volumen a recolectar
dependiendo de los analisis a realizar.

Tomar la temperatura y pH de ka nuestra en un envase
distinto al de la muestra cimo indica en 7.1.1.1 estos valores
en el registro de muestreo puntual.(anexo)

Extraer el volumen total de muestra de una sola vez, en un
lapso no superior a 15 minutos.

Para recoleccion utilizar un balde, jarro o directamente
botellas para tonar la muestra, en contracorriente del flujo y
con la precaucién de n recolectar sélidos gruesos (>a 1 cm).
Cuando se requiera determinar un solo parametro recolectar
una muestra directamente en el envase, preservar segun
corresponda (anexo 9.5)

Cuando en la muesira se requiera determinar mas de un

~ parametro, recolectar la muestra en un bidén, realizar una

agitacion vigorosa de la muestra (homogenizacién) entre
cada trasvasije a los envases |nd|V|duaIes preservar segun
corresponda (anexo 9.5)

Rotular en envase con N° folio registro de muestreo, fecha y
hora de muestreo, naturaleza de efluente y parametro a
analizar.

Guardar en caja isotérmica con hielo escamas, mantener una
temperatura no superior a los 12°C durante en transporte de la
muestra.

Completar el registro de muestreo puntual con los datos
obtenidos en terreno (anexo 9.7).

Fecha Vigencia: 16-09-2014
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7.3.1.2 Muestras compuesto:
Existen dos tipos de muestreo compuesto

7.3.1.2.1 Muestreo en proporcioén al tiempo:
7.3.1.2.1.1 Preparar equipo de muestreo, ya sea manual o
automatico, segun se indica en 711 y 7.12
respectivamente
7.3.1.2.1.2Calcular el volumen de cada muestra puntual a
considerar para el volumen total de la muestra
compuesta, para ello calcular de la siguiente forma:

volumen total requerido por muestra compuesta (ml)

Volumen de cada muestra puntual (ml) =
N°de muestras puntuales

7.3.1.2.1.3 Recolectar muestras puntuales de igual volumen,
extraidos a intervalos de tiempo constante durante el
periodo de muestreo (8, 12 o 24 hrs.), programando en
el equipo muestreador automatico segun se indica en
INSEMu-03

7.3.1.2.1.4 Medir pH, temperatura y tiempo in situ a cada muestra
puntual, mediciones en linea de acuerdo a INSEMU-03

7.3.1.2.1.5Una vez finalizado el muestreo se disponen 3 horas
para preparar la muestra compuesta.

7.3.1.2.1.6 Rescatar los datos de mediciones in situ (pH.T)
mediante |la conexién den notebook y el equipo
muestreador automatico, como se indica en ISEMu-09.
Anotar de registro de muestreo

7.3.1.2.1.7 Tapar botellas de muestreador automatico con sus
respectivas tapas.

7.3.1.2.1.8 Utilizar un bidén con un volumen suficiente para
contener el volumen total de muestra compuesta a
preparar

7.3.1.2.1.9 Homogenizar con agitacion rotatoria cada botella antes
de trasvasijar las muestras puntuales al bidon que
contendra la muestra compuestay

7.3.1:2.110 Trasvasijar al bidén

123132411 Medir pH y temperatura de la muestra compuesta.

7.31:2:112 Trasvasijar a cada envase segun analito a
determinar, con agitacién del bidén que contiene la
muestra compuesta, entre cada trasvasije, preservar
segun corresponda (anexo09.5)
Rotular cada envase con N° Folio registro de muestreo,
fecha y hora de muestreo, naturaleza del efluente y
parametro a realizar.

7.3:1.2.1.11 Guardar en caja isotérmica con hielo escamas,
mantener una temperatura no superior a los 12°C
durante el transporte de a muestra.

7.3.2.12. Guardar en caja isotérmica con refrigerantes o gelpacks.

Fecha Vigencia: 16-09-2014
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7342442 Completar el Registro de Muestreo con los datos
obtenidos del muestreo (Punto de muestreo,
temperatura, tipo de agua, hora de muestreo, analisis).
(Anexo 9.8)

7.3.1.2.2 Muestras dependiendo del Flujo (caudal): Consiste en
muestras puntuales extraidas y mezcladas de manera tal que
el volumen de la muestra sea proporcional al caudal.

7.3.1.2.2.12 Extraer muestras puntuales al tiempo definido.

7.3.1.2.213 Considerar un volumen de 1L a 2L en un
envase sin preservar por cada muestra puntual.

7.3.1.2.2.14 Medir pH , temperatura, caudal y tiempo in situ
a cada muestra puntual.

7.3.1.2.2.15 Refrigerar cada muestra puntual recolectada.

7.3.1.2.2.16 Una vez recolectadas las muestras puntales, el

muestreador debe preparar la muestra compuesta de la
siguiente manera:
7.3.1.2.2.16.1 Calcular el volumen de cada muestra puntual
a considerar para el volumen total de la
muestra compuesta, de la siguiente forma:

Caudal puntual .
“Volumen de cada muestra puntual (ml) = ——————————— x volumen total requerido por muestra compuesta (ml)

sumatoria caudal

7.3.1.2.2.16.2 Obtenido el volumen de cada muestra puntual
el muestreador debe proceder a utilizar un
bidén limpio de un volumen suficiente para
contener el volumen total de la muestra
compuesta a preparar.

7.3.1.2.2.16.3 Antes de cada medicién realizar una agitacion
vigorosa (homogenizacion) a la muestra
puntual.

7.3.1.2.2.16.4 Utilizando una probeta o jarro graduado el
muestreador debe medir el volumen de cada

muestra puntual. ¥

7.3.1.2.2.16.5 Trasvasijar al bidon que contendra la muestra
compuesta.

7.3.1.2.2.16.6 Medir pH y temperatura de la muestra
compuesta.

7.3.1.2.2.16.7 Registrar los datos obtenidos (Temperatura y
pH) en el Registro de muestreo.

7.3.1.2.2.16.8 De analizar varios parametros, se debe
traspasar o trasvasijar la muestra del bidén, a
los distintos tipos de envases que cuentan
con los preservantes necesarios. (anexo 9.7)

7.3.1.2.2.16.9 Rotular la botella con el tipo de agua, punto
de muestreo, temperatura, fecha y hora del
muestreo.

Fecha Vigencia: 16-09-2014
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7:3.1.2:2.16:10 Guardar en caja isotérmica con
refrigerantes o gelpacks.
7.3.1.2.2.16:1] Completar el Registro de Muestreo con
los datos obtenidos del muestreo (Punto de
muestreo, caudal, temperatura, tipo de agua,
hora de muestreo, analisis). (Anexo 9.8)

7.4 Transporte de la muestra

7.41 Este debe ser lo mas rapido posible y debe extremar medidas tales como:
7.4.1.2 Proteger los envases de cualquier contaminacion potencial externa.
7.4.1.3 Sellar el envase de tal manera que no se pierda su contenido durante el

. transporte.
7.4.1.4 Mantener las muestras refrigeradas y protegidas de la luz y calor.

8.- Interferencias

8.1 La muestra puede contener o considerar aguas servidas domesticas proveniente de
la empresa, si es necesario el punto de muestreo debe ser elegido de manera que se
excluyan tales desechos.

8.2 Las paredes con incrustaciones, barro o pelicula bacteriana, en el punto de muestreo,
- deben ser limpiadas antes de efectuar el muestreo.

9.- Anexos

9.1 Referencia: Norma Chilena Oficial NCh 411/10.0f2005, Calidad del Agua — Muestreo —
Parte10: Guia para el Muestreo de Aguas Residuales.

92 Referencia: D.S. SEGPRES N°90/00 “Norma de Emision para la Regulacion de
Contaminantes Asociados a la Descarga de Residuos Liquidos a Aguas Marina y
Continentales Superficiales”.

. 9.3 Referencia: D.S. MOP N°609/98 “Norma de Emision para la Regulacion de
Contaminantes Asociados a la Descarga de Residuos Liquidos a Sistemas de
Alcantarillados”.

9.4 Referencia: D.S. N°46/2002 “Establece Normas de Emision de Residuos Liquidos a
Aguas Subterraneas’.

9.5 Tabla “Preservacion de Muestras”

9.6 Registro Planilla Muestreo Compuesto de Riles ¥

9.7 Registro Planilla Muestreo Puntual de Riles

9.8 Registro Planilla Retiro de Riles

Fecha Vigencia: 16-09-2014
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Anexo 9.6 Registro Planilla Muestreo Compuesto de Riles

/w!bf)lw”

PLANILLA DE MUESTREO COMPUESTO DE AGUAS RESIDUALES

LMD TS O

1. IDENTIFICACION DE LA EMPRE LA ¥ FUNTO DE DEESCARGA

EMPRESA

DIRECCION:

LUGAR DE MUESTRED:

DIRECTION Y COMUNA DE LUGAR DE MUESTRED:.

STUCITADD POR:

FECHA DE INICIO MLESTRED: Hass de nicia:

FECHA DE TERMING MUESTRED: Hom 2 Teamimo:
DURACION CEL MUZETRED:

BIOFWIA, UTILIZAIDA:

NS, A CUMPLIR:

TEO Y DIMENCIONES DEL CONDUCTO:

REEO,ICION PARA WONITORED FEM):

TIPODE COMPUESE) UMDY Funios Ponus
MUE FTREQ: Msanusi ATambico MWanusi Ao
Mawwe con o X

Tipo ds decosrge | Cansists ce Chonmes g [+~>H

| SescEgy mERoRD
ConEngs osoonTes Dscidn oe 13 OE3CEgE.

NATURALEZA RiL Rk A [}
DEL EFLUENTE: senidss Aguas sewicss

ACCESO AL FUNTO DE MUESTRED:  Expedio Difical Acceso

COORDENADAR DE PUNTO DE MIUE 3TRED:

Nome NORTE) m

Este: EETE)m

Do DATUM: { NOTACION: HUED ¥ ZONA)
MEDICION DE CAUDAL

2. VERIFICACION DE EQUIFO2 EN TERRENO:

| &sen veiocidad | | Disposiivo pimato jmiodiuio ulesdnicg) | | BA84o00 volumentco I

NG

24 2ondz
Sodge Tsradided ds
Toage e mors Fwimers w-h e ool
S Sauiores TS Veior mecicc
(mcuden <o o]
[ ' Fal bl
TR i
g 3%t
bl 22 Mugcirasdor putomsioo
|
D W o fappcstzacnn
Sy convoees
4
B Volsmen Caieto: W
e ik - 3 Velomms sriugeds por sguwo.
T e — =
Lxera ca Sorisec
Tscoecis is prws TR Tegsd oroyeTses
Serce Hemioc: oF 8505 Tige d8 Begss

Tige (Fecz ¢ oowsh

Umssrs e
St ewns
HEal Srecs ce cege
N ge Lote Gosisz s recTisccin ioe K
Fecha Vigencia: 16-09-2014

C:\Users\rpena\AppData\Local\Microsoft\Windows\Temporary Internet Files\Content.Outlook\9Q7CDX90MTMuQ 05_ version 9.doc



g

Gestion de Calidad y Laboratorio

Eurofins
Muestreo
Concepcién

2. IDENTIFICACION DE LA MUEBTRA:

CONTROLADO

REVISION N° 9

BEReR 051

FOLIO W°__

MEDICIONE } DE TERREND Y CONFORMACION DE LA MUE3TRA COMPUESTA

ITMuQ 05

Pagina 11 de 16
o F
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Coudeiia

L
e
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Casdaila | e

13

14

15

18

i7

Af @ w| e oaf w2

18

19

o

w| 0

10

==
Fd

11

2z

12

2

VOLUMEN DE DESCARGA DIARIA (VD). maidls:

T DE LA FRIMERA MUESTRA PUNTUAL AL INICIO DEL MONITORED :

VOUUMEN TOTAL DE LA MUESTRA COMPUEESTA FORMADA-

T DE LA PRIMERA MUESTRA PUNTUAL AL TERMING DEL MONITORED

FECHA 'Y HORA DE LA PREFPARATION T LA MUESTRA DCOMPUESTA:

T° OE LA MUESTRA COMPUESTA INMETIATAMENTE DESPUES DE FORMADA:

4. OBIERVACIONE ¥ RELEVANTE 2 DEL MONITORED

CADENA DE CURTODIA; ENVAREL, PREIERVACION Y TRANZFORTE DE LAR MUERTRAZ

s ANALIEIE MOUICITADOR

L7 FANAMIEIHOS UNTUALES:

AL

rechs

=

Sl

Fecha Vigencia: 16-09-2014
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STURNE o
FOLIO M°____
LR ¥ TRLAVEIHDS COMMUESIOS dnecer con wne X)
RIS TR TV paRE=T] oG TV
VAT aADTEn Fraaanvacke DV SeaAraLion
TR SISt oog=sr | T
T TSR 7
TR ST T T
L =T T B o
T = =
TR
TR s R Y
TS =Ty T TR
TR P IST
TS T oy
T TVEST o T
T T
TR T 1y
=al
K =
T T TR
Pasethi
X £ TR |
T A e i
TEETIOTR T T
Lo T L=
ey
B TR | SR i
3L
e o 7 =
oy e o
- TR =R ST
TS e
L7 IMANSIONE UE LAS WUESHIAS
SECHA Y ATEA T MDD U8 TOANSSCATS
FRCHA Y SIOA OF SECEPTON BY B LATCIATDAC
WA U6 SIS (Demsc  Chlsceese  Asin Aescis oy is evorsssl
NEMERS Y FIRAA REETCHSATE
LI VOMINOL Ut CAOENA Ut riS0
|
SETEVA T FWTRAGEILTON
TEVMPERATUSA AMLSSTAA TESTIGD (C) AL MECD Tew TRANSSCATS
TEVMPSRATURA MISSSTEA TESTIGO (Tl BM LA METEFTION TeL LASSAATCRD
mguwImLT T SAVATCE SRS S EEYDl
|ssronsiss os mscesoon s ugoacromo
Nomb s y Plems reembr y O Nomtre y Pl
Cllemte Técnien do Torremo ingress 31A

it oy S——
STLTITUD OF INGRETO EXTRANA A

Anexo 9.7 Registro Planilla Muestreo Puntual de Riles
Fecha Vigencia: 16-09-2014
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COPIA N° _ J
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REGISTRO DE MUESTRAS PUNTUALES DE AGUAS RESIDUALES

EMPRESA

DIRECCION

LUGAR DEMUESTRED
SOUCITADO POR

FECHA INICIO MUESTREQ
FECHA TERMIND MUESTREQ
MUESTREADO POR

NORMA UTILIZADA

EQUIPOS UTILIZADOS

MARADS/ MAR-05

HORA INICO

HORA TERM

iDENTIRCACION DE MUESTRAS PUNTUALES

FECHA HORA

IDENTIR CACION

P1

P2

P3

BL

Ps5
P

B7

P3
P

P10

ANALISIS DE MUESTRA $ PUNTUALE 3

P1

n

gl

[TEVMPERATURA

[CAUDAL
[ICONDUCTIVICAD

COLIFORMES FECALES

JOXIGEND DISUBLTO
CLORD

ULFUROS
COMP. ORGANICCS
SOLIDOS SEDIMENTABLES

IOTROS

IDENTIFICACION DE ENVASES UTILIZADOS

PARA ANALISIS MCROBIOLOGICOS

{DENTIRCACION DE ENVASES UTILIZADOS

PARA ANALISIS FISICO QUIMICOS

FECHA Y HORA DE LLEGADA AL LABORATORIO

OB SERVACIONES: NA = NO APLICABLE

Wombrey FIma
Cleme

Nomare y Fima Nombre y iz
Wuesteadar Ingro SIA
INFORME LAB. N™.

5

Fecha Vigencia: 16-09-2014
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Anexo 9.8 Registro Planilla Retiro de Riles
.‘. . -
<~ eurofins RITMUG 05:3
cel FOLION®
L& LR
RETIRC DE MUESTRAS DE AGUAS RESIDUALES
ITMuM 5 7 ITMuQ 05
EMPRESA:
DIRECCION:
LUGAR DE RETIRO.
SOLICITADO POR:
MUESTREADD POR:
WATURALEZA DEL RiL W° DE MUESTRAS.
UIPOS UTILZADOS (CODIGO INTERNO).
e DENTIFICACION DE MUESTRA FECHA | RORA FECHA | HORA | PRESERVACION
RICIO TERMING [SNa}
MUESTRED MUESTRED
AMALISIS SOLICITADOS:
ERALTHE TODI0 | Precervanon RFALTHE W'FTI
ENVARE ENVASE
RCERES T (S | = oeee TS EoH Y
‘ Azeisto o2
a5
5 =) S T =5 | Temnpeiae LY T
r o L e TEETeT |
£12°C)
Foder espunigeD Telgemoon | MOicE as D 7-7e) DHI'C:
{=13°Ci
SRALT ecion | e [=5-Se N E
12°C)
G =12'C)
TGOS SUspEOOS Tis ﬁig?u:]:m s
<12*Cl
Tornos T gemsion |
12°C) ¥
FECHA ¥ HORARIO DE LLEGADA EN LABORATORIO :
OBSERVACIONES: NA = ho Aplicatie
Nome ¥ Fieng Nomgee y Fens Nomrie ¥ Fina
Cheme Mossiesdor gm0 B1A

INFORME LAB. N°:

Fecha Vigencia: 16-09-2014
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~Uestion de Calidad y Laboratorio
Fundaciéon Chil.e
Santiago

RECEPCION DE MUESTRAS- AGUAS Y RILES
Fecha W~ RN -7, Hora 1620

Cliente AQiss (LA g"(— TISSE S-A )

[TIPO DE MUESTRA (marcar con x): | o AGUA «RIL ]
| DOCUMENTO DE RESPALDO DE LA MUESTRA (marcar con x): I
o Carta Cliente N° o Orden Servicio/Compra N° o Solicitud de Ingreso N°

o Registro Muestreo N° 20° G013 o Sernapesca PAC N°

o
P

o Otros
Cantidad de ‘/L(Q Termémetro ~ L
botellas - usado cédigo |TERI  “*
Tipo boltella USO EXCLUSIVO LABORATORIO
) (marcar con x)
N° Botella [ . T
viep Volumen pH Temp. Cédigo Descripcion dgl envase
(mL /L) °C ¥ ‘(analisis,ptrOs)IObs'er\ia Preservante Analisis
1 | A0 034 | 400 L LD TR -
/ / K - Qoo — CAGRAIL © et
2 X1~ 1 €-C89
3 >( f P / A -Gy DD 1
4 XT V | A-328 | meweuc
p y 7 ;
5 X1 7, v A -5 NTA
/ .
6 X1 i A -39 LA €O
7 )( 4 A - A=5R0 S ‘L.é.&\-r'nt
8 X / v 4 151‘(., 5 L. L.au_,\, S
r
g x| — v | A-uue t&aw NP
: ~ — —
10 X 7 ¥ O -151. o foLs
1
11 v / A - ML_i ) f)}u(
i / / =) ()
12 X - |90 | Yenmdoadend
B o ; |
13 >( ; / - 0 - Xo A“! Q.
IR EVeI7UNT e
14 X v \? D~ 0000 . temmndonteEnp.
15 X v 100 - [ Hiew. (s
v
16 |X|] |ozt oo M 3. o Fecles  ToT -
17 1 - —— === —
18 e N
19 e \
20 N N .
V: vidrio P: Plastico \VoBo, (Leb.)
En caso de recepcmnar la muestra, fuera de normativa, se debe rechazar la muestra y dar aviso a quienes corresponda \J \ P
%sponsable de IF' isable <lab{itaesds
#eurofinsl, Ingreso de Muestras finsle 05 ‘i
/74 Fano: (2) 2 240 0561 feuro \'_p_an @)2 240
wl '(i,g al al anterior  N/A: No apilca S/0: Sin Observaciones  N/I: No indica pH:Medicién realizada con tira indicadora de p}%

Fecha de Vigencia: 20/06/2013
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sermmens e —— R — ausaiiiomen ane
: FOLIO N°
h.-i?nrm i x:m)(ﬁ u‘ = =
PLANILLA DE MUESTREO COMPUESTO DE AGUAS RESIDUAI
IThuM 05 / ITMuQ 05
1. IDENTIFICACION DE LA EMPRESAY PUNTO DE DESCARGA
EMPRESA: i .t
DIRECCION: /[ . 1" PEY L
LUGAR DE MUESTREQ: ~ .\ ¢ B
DIRECCION Y COMUNA DE LUGAR DE NUES T REO
SOLICITADO POR: £ .. - 3
FECHA DE INICIO MUESTREO: Zo.d3 Hora de Inicio: e
FECHA DE TERMINO MUESTREO. 2 i Hora de Termino:
DURACION DEL MUESTREQ: .= 7/ /|
NORMA UTILIZADA: . /'c. 1 /7, S
NORMA A CUMPLIR: | 1
TIPO Y DIMENCIONES DEL CONDUCTO:
RESOLUCION PARA MONITOREOQ (RPM):
TIPO DE Compuesio Compuesio Puntual Puntual |
MUESTREO: Manual Autornatico vanual . Autormético |
Margue con una X |
Tipo de descarga | Canaleta de Carnara de Ofro:
descarga monitoreo
Continua Discontinua Duracion de la descarga:
NATURALEZA RIL RIL+Aguas ) Otro:
DEL EFLUENTE: servidas Aguas servidas
ACCESO AL PUNTO DE MUESTREQ:  Expedilo Dificil_Acceso o
COORDENADAS DE PUNTO DE MUESTREO:
Norte: & vt (NORTE) m
Este: > 2 (ESTE) m E
Datum (DAT! UM) ( NOTACION: HUSE v ZONA) |
MEDICION DE CAUDAL - ‘
. - - [
Area velocidad Dispositivo primario (modulo ulirasdnicao) igtodo voluméirico 1 ‘
CONDICIONES ADECUADAS DEL PUNTO DE MONITOREO:/ 3I NO J

2. VERIFICACION DE EQUIPOS EN TERRENO:

2. Sonda multiparameiio
Cddigo interno Hora Pardmetro Mezdicionas -:ém??‘:r:dfhw \IO o ‘
pH Solucionas Buifer Valor medido I
' (Unidades de pH) oH4.0 |
T oH7.0 pH 4.0
fll=ler e pH 10.0 pH7.0
N ' pH 10.0
2.2 Muestreador automatico
Operacion Si No Especificacion
Sistema controlador 2
Calibracién de volumen Canlidad Calibrada: .
2 A
i 7
Refrigeracion de las muesiras ¥ Tipo de refrigerante: ks Jos tomm
B Ve 1,28
Sistema de bombeo A c,
. e Yldip i i2H
= 7]
Recolecta la primera muestra . Caniidad programada: .
— oo,
Cierre Hermético del equipo P Tipodeseguro: . (.
,/
Sistema distribuidor - 3 peypoi Torewns - I
Terminal Linea de succién g ) Tipo (pléstico 0 aCerO): . [, . -
4
Limpieza exterior s Ul
Ed s Caodigo interno: 3.0 = 97 ¢
Bateria Estado de carga: /3 3¢
N° de Lote Bolellas de recoleccion / Lote N°: !—/'
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ey
EOL IO Mo 56
Fmypresa fundacién Chile EOIAON ZEr iz

3. IDENTIFICACION DE LA MUESTRA: | «

MEDICIONES DE TERRENQ Y CONFORMACION DE LA MUESTRA COMPUESTA

N® Hora oH T**C | Caudal s Alicuota N® Hora pH T T Caudal Lfs Allcuota
Puntual - (Litros) Puntual (Litroz)

1 Jé e 19 L5 183,524 REL 13 £ |25 S 2 Pl

2 laus 3.9 26,4]es 433 AR 14 oy 24 |25.¢ |42,

3 J4. b C.\‘l-" 22 0 chf:.\“}‘ Ah2i 15 L 249 1253 S5&, L€

4 isde |Bo |21/ 5'(;! 24 | 0.ty 16 e [1e 1253 Téo

5 | ke |Bo lealstwy] p.u3s 7 o | R9 l2s.3 | s ¢

S litwo |8e |28 [So,0es| yae B les 2.4 1259 le §e

7 J& .40 o |7ks SUIqe | k3 19 1.8 |25, . (

8 o 4o ?“\_,‘ 2,3 5"2' | o, 354 20 -;" 75

® & 4o |Be |aslshigo [ouse [| 21 o |2 &/, 56!

10 o, we [ |w.2 o hot o sec 22 .o |2

Mz ac 24 259 55,065 0, 4l 23 £.2 |25

12125 we 1.9 [25.2]49, ¢4 1ed 24 £,
VOLUMEN DE DESCARGA DIARIA (VDD), m3/dia; 4 © .-
T° DE LA PRIMERA MUESTRA PUNTUAL AL INICIO DEL MONITOREQ : 2€:

T° DE LA PRIMERA MUESTRA PUNTUAL AL TERMINO DEL MONITOREOQ :

FECHA Y HORA DE LA PREPARACION DE LA MUESTRA COMPUESTA: -

T° DE LA MUESTRA COMPUESTA INMEDIATAMENTE DESPUES DE FORMADA:

VOLUMEN TOTAL DE LA MUESTRA COMPUESTA FORMADA.,

4. OBSERVACIONES RELEVANTES DEL MONITOREOD

5. CADENA DE CUSTODIA; ENVASES, PRESERVACION Y TRANSPORTE DE LAS MUESTRAS

5.1 ANALISIS SOLICITADOS

5.1.1 PARAMETROS PUNTUALES:

ANALISIS Fecha Hora | i"’n"\fgge‘:e 0 pH (‘f;;,ff)
T i oo sy [ 30 | 453 |24, 2 8,0 nfAg
Sl Faaly 2o oq 2.3 [Mide |#-7309] 25,2 | g ~la
Crars T 2t o3 |/03e |AbGg | g2 | go WA
e otk e oa.wds | 1o B-0sk | 252 | a0 A
5 Mos oo [ peye|lA-GBolzs2 | 3.0 M4
e 2b 0% wB|11ive |N-ged| 252 | 8,7 v [

Pagina2de 3




Ermpresa fupdac

RUITHIRN
FOLIO N° 1 2

5.1.2 PARAMETROS COMPUESTOS (marcar con una X)
ANALISIS CODIGO T'ypH AMALISIS CODIGO
P b H
o 1 ENVASE recepcion Preservecion ENVASE r-.lc;; Sion Prerecvacion 1
cail es. y grasas el D -0 1[ HCL pH<3, NMolibdene HNO, pH<2
Aluminio HNO, pH<2 Miquel { X HNO, piel
Arsénico HNQ, pH<Z Nilrilo mas nilralo = H;30, g.,‘,r J
Benceno HCl pH<2 Nilrageno smoniacal 2804 mer
Boro L) C~ "S q HNOy pH<g Nilrégeno lotal Kjeldzhl /1 o 'J.'(; HsS0: precz
C'admio | e -pa4 HNO, pH<z Penlaclorafenal o B 158 Relrigerédén.
Cianure e q. Gl NaOH pH: 12 PH Punluzl
Cloruro Refrigeradrsn Piomo HNO, pH=2
Cobre HNQ, pH<2 Poder espumogeno Refrigeradé:n
Cobre lolal | o~ 099 HND,pH<2 | SAAM Relrigarecion
_(l;-oliforrnes Feczles - :\ 3y (I‘fi Relfrigeracion Selenio HND, pH<2
Cromo Hexavalente la -4y 2 Reirigeracion Soligos sedimentables
Cromo lotal HNQq pH<Z Solidos suspendidos
total |
DBO5 | a I ;L[ Refrigeracion Sulfzlo E | |
AlA | \
Eslaiio HNO, pH=2 Sulluros ‘ NeCH p;- e |
InAcZ i |
Fluoruro Ralrigeracion Tempseralure | —mlu:! ‘
Fosioro lotel » HyS0 e Tricloromzlano D -0 7 i HCI pH<2 ;
] D 2 nd L X < |
Hidrocarbures fijos Xl -0 i-?— HCi_pHC'%) Telracloroeleno F ot
Hidrocarburos HCl pH=2 Telueno i I
lotales l
Hidrocarburos Refrigeracion Xileno | 1
volatiles |
Hierro HINO, pH<2 Zinc I l
! L
Hierro disuello MOy pH<2 1 DOO l 1
Indice de fencl H3504 arer ] Oiros - i |
Manganeso HNO, pHi<2 ! | | |
|
Mercurio < S2E 2804 gz ! ; | |
5.2 TRANSPORTE DE LAS MUESTRAS
l EECHA Y HORA DE INICIO DE TRANSPORTE ]i ;. 1
FECHA Y HORA DE RECEPCION EN EL LABORATORIO I l
VIA DE ENVIO (Ejemplo: Chilexpress, Avion, Vehiculo de la emprese) | \
E
|

NOWMBRE Y FIRMA RESFONSABLE

5.3 CONTROL DE CADENA DE FRIO

SISTEMA DE REFRIGERACION

TEMPERATURA MUESTRA TESTIGO (°C) AL INICIO DEL TRANSPORTE

TEMPERATURA MUESTRA TESTIGO (°C) EN LA RECEPCION DEL LABORATORIO

CANTIDAD DE ENVASES POR MUESTRA

RESPONSABLE DE RECEPCION EN LABORATORIO

2 | & }.1
onm—in S Yom w,
;v'ombre y Firma /LTf) re y Fir rﬁn
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NORMA CHILENA OFICIAL NCh2313/29.0f1999

Aguas residuales - Métodos de analisis - Parte 29:
Determinaciéon de pentaclorofenol y algunos herbicidas
organoclorados - Método por cromatografia gaseosa con
detector de captura electronica (ECD)

Preambulo

El Instituto Nacional de Normalizacién, INN, es el organismo que tiene a su cargo el
estudio y preparacion de las normas técnicas a nivel nacional. Es miembro de la
INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION (ISO) y de la COMISION

PANAMERICANA DE NORMAS TECNICAS (COPANT), representando a Chile ante esos
organismos.

La norma NCh2313/29 ha sido preparada por la Division de Normas del Instituto Nacional

de Normalizacion, y en su estudio participaron los organismos y las personas naturales
siguientes:

Aguas Cordillera S.A.

AQUA Calidad de Agua Ltda.

Centro de Estudios, Medicion y Certificacion
de Calidad, CESMEC Ltda.

Laura Martinez V.
Inge Moraga R.

Ximena Parra S.

Centro de Investigacion Minero Metalurgica, CIMM T.S.
CODELCO Chile

Comision Nacional del Medio Ambiente, CONAMA
Compania Minera Dona Inés de COLLAHUASI S.A.
Corthorn Quality Chile S.A.

DICTUC S.A., Pontificia Universidad Catolica de Chile

Empresas de Obras Sanitarias de Valparaiso, ESVAL S.A.

HIDROLARB Ltda.
Instituto de Investigaciones Agropecuarias, INIA

Ruby Utrera C.
Magali Campos B.
Ramiro Trucco B.
Victor Arenas C.
Ana Maria lturrieta L.
Arturo Givovich H.
Augusto Palma C.
Ximena Cuadros M.
Regina Ite D.
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Instituto Nacional de Normalizacion, INN Arturo Givovich H. :
INTEC Chile Maria Cecilia Silva M. (
KIASA Ingrid Castro C.

Laboratorio SILOB Silvia Diaz A.

Lasin Ltda Héctor Asencio S.

MR Laboratorios Ltda. Manuel Ruiz M.

Servicio Hidrografico y Oceanografico de la

Armada de Chile, SHOA Christian Bonert A.

S.G.S. Eco Care Orquidea Rueda A.

TECNOLAB S.A. Carlos lrarrazabal F.
Universidad Tecnolégica Metropolitana, UTEM Pedro A. Mladinic D.

Gonzéalez S., Ada Ada Gonzalez S.

Esta norma se estudié para establecer el método oficial de analisis de pentaclorofenol en
aguas residuales.

Esta norma ha sido aprobada por el Consejo del Instituto Nacional de Normalizacion, en
sesion efectuada el 29 de Enero de 1999.

Esta norma ha sido declarada Norma Chilena Oficial de la Republica por Decreto N°® 1159,

de fecha 10 de Mayo de 1999, del Ministerio de Obras Publicas, publicado en el Diario
Oficial N° 36.392 del 19 de junio de 1999.
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Aguas residuales - Métodos de analisis - Parte 29:
Determinacion de pentaclorofenol y algunos herbicidas
organoclorados - Método por cromatografia gaseosa con
detector de captura electrénica (ECD)

1 Alcance y campo de aplicacion

1.1 Método aplicado a la determinacion de pentaclorofenol (PCF) y sus sales en
aguas.

1.2 Este método es también aplicable a la determinacion de los herbicidas
organoclorados derivados de los 4&cidos diclorofenoxiacético (2,4-D) y (2,4,5-
triclorofenoxi)-propiénico (2,4,5-TP, Silvex).

1.3 También es aplicable a la determinacién de Dalapon, Dicamba, Picloram.

2 Referencias

NCh410 Calidad del agua - Vocabulario.

NCh426/2 Agua grado reactivo para analisis — Especificaciones - Parte 2:
Analisis fisico-quimico y microbiolégico de agua potable, aguas
crudas y aguas residuales.

3 Principios

Un volumen de 30 ml de muestra, en condiciones de pH que permiten la hidrélisis de
ésteres, es extraido con metil ter-butil éter, el extracto es reducido en su volumen vy el
residuo es metilado con diazometano o alternativamente con trimetilsilil diazometano.
Los metilésteres obtenidos son sometidos a separacion por cromatografia de gases y
cuantificados con la ayuda de un detector de captura electronica (ECD).
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4 Definiciones

4.1 aguas residuales: aguas que se descargan después de haber sido usadas en un
proceso, o producidas por éste, y que no tienen ningun valor inmediato para este proceso.

5 Reactivos y soluciones

5.1 Reactivos

5.1.1 Agua para analisis grado 1 segin NCh426/2
5.1.2 Hidréxido de sodio, NaOH, p.a.
5.1.3 Acido sulfdrico, 95-97% m/m, H,SO,, p.a.

5.1.4 Sulfato de sodio anhidro. Na, SO, p.a.

NOTA - Si se ha adquirido en frasco plastico, purificar por calentamiento a 400°C por 4 h, enfriar y guardar
en frasco de vidrio.

5.1.5 Eter dietilico, C, H,,0, p.a.

5.1.6 Sulfato de cobre pentahidrato, CuSO,x 5H,0; p.a.

5.1.7 Tiosulfato de sodio pentahidrato, Na, S, O,x 5H,0, p .a.
5.1.8 N-metil-N-nitroso p-toluen sulfonamida, C, H,,/N,0,S, Diazald
5.1.9 Silicagel, de malla 80 a 100.

5.1.10 Alcohol metilico, CH,0H, para cromatografia.

5.1.11 Metil ter-butil éter, C, H,,0, (MTBE), para cromatografia.

5.1.12 2-(2-Etoxietoxiletanol, C,H,,0, (Carbitol o dietilenglicol monoetiléter), para
cromatografia.

5.1.13 Hidroxido de potasio, KOH, p.a.
5.2 Soluciones
5.2.1 Sulfato de sodio acidificado

En un matraz de fondo redondo de 250 ml se colocan 100 g Na, SO, (5.1.4), agregar
suficiente C, H,,0 (5.1.5) como para cubrir la sal, agregando a continuacion 0,1 ml de
H,S0,(5.1.3). Se tapa el matraz y se agita, cuidando de liberar la presion generada,

hasta homogeneizar. El éter es removido mediante vacio o por arrastre con nitrégeno
seco. La sal se mantiene en estufa a 130°C. La soluciéon de 1 g del sélido disuelto en
5 ml de agua para analisis debe dar un pH igual a 4.
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5.2.2 Solucién de Diazald

Se disuelven 5 g de Diazald en 50 ml de una mezcla 1:1 de C, H,,0 (5.1.5) y carbitol.

La solucion es estable por un mes mantenida a 4°C en frasco ambar con tapa rosca y
proteccion de politetrafluoretileno (PTFE).

5.2.3 Solucién de hidréxido de sodio, 20% m/v

Disolver 20 g de NaOH en agua para analisis y diluir a 100 ml.
5.2.4 Solucién de hidréxido de potasio, aprox. 37% m/v
Disolver 37 g de KOH en agua para analisis y diluir a 100 ml.

5.2.5 Solucion concentrada de analito

En la preparacion de soluciones de estandares de referencia y calibracion debe utilizarse
una solucidon o un patrén de pureza certificada. La soluciébn se prepara en concentracion
de 5 mg/ml (5 pg/ul) en MTBE, en matraz aforado de 10 ml, trasvasijando la solucion
obtenida a un frasco de vidrio color ambar provisto de tapa rosca con contratapa
recubierta con PTFE. La solucion debe ser mantenida en refrigeraciéon, protegida de la luz
y controlada periddicamente para verificar su estabilidad. Reemplazar cuando aparezcan
signos de degradacion o cada 6 meses.

5.2.6 Solucion de trabajo

En un matraz aforado de 10 ml conteniendo aproximadamente 7 ml de CH,0H se agrega
con microjeringa, 200 pl de solucién concentrada de analito, aforando con CH,O0H a 10 mi.

Se homogeneiza bien por inversion repetida del matraz. Se traspasa a frasco de vidrio color
ambar con tapa de rosca recubierta interiormente con PTFE. Esta solucion guardada en

refrigerador tiene una vigencia de 3 meses. La concentracion de la solucion es 0,1 mg/ml
(0, 1pg/pl).

5.2.7 Estandares de calibracion

A partir de la soluciéon de trabajo se preparan tres soluciones estandares agregando 2 ul,
4 pyl y 8 ul de dicha soluciéon respectivamente a sendos viales conteniendo 1,7 ml de
MTBE. Si en el analisis de las muestras se detecta la presencia de analito, se debera
preparar un estandar de concentracion tal que la senal generada por la muestra esté
comprendida entre dos estandares de calibracion.
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6 Aparatos

6.1 Cromatégrafo de gases dotado con las siguientes caracteristicas operacionales y
accesorios:

6.1.1 Horno, dotado con programaciéon de temperatura.

6.1.2 Inyector que permita el uso de columnas capilares y/o wide-bore.
Alternativamente inyector para columna empacada.

6.1.3 Detector de captura electronica (ECD).

6.1.4 Sistema de registro y tratamiento de areas de senales.

6.1.5 Jeringas para cromatografia 1, 10, 50 y 100 ul.

6.1.6 Columna DB-1701, BP-5 o similar de 30 m x 0,25 mm 6 0,53 mm.

Alternativamente columna de vidrio empacada de 180 cm x 4 mm rellena con 1,5%
SP-2250/1,95% SP-2401 sobre Supelcoport.

6.2 Material de uso corriente para laboratorio.

6.3 Equipo generador de diazometan, ver figura 1.

7 Procedimientos
7.1 Envases y preservantes

Los envases para las muestras deben ser de vidrio de 300 ml de capacidad. Los frascos
deben estar provistos de tapa de rosca con recubrimiento interno de PTFE.

7.2 Estabilidad de la muestra

" Proceder a la extraccion de la muestra, que ha sido mantenida a 4°C, dentro del plazo de las
72 h.

7.3 Extraccion

Transferir 30 ml de la muestra a un frasco de 40-50 ml provisto de tapa de rosca y septa
recubierta con PTFE. Agregar a la muestra 9 g de Na,SO,, tapar y agitar hasta disolucion,
agregar suficiente NaOH al 20% para obtener pH >12 (aproximadamente 0,1 ml). Dejar
reposar 1 h a temperatura ambiente, agitando de vez en cuando. Agregar 3 ml de MTBE
agitando vigorosamente por 1 min, dejar reposar y retirar el solvente con pipeta Pasteur;
descartar el solvente. Agregar 1,5 ml de H,SO, concentrado, 3 g de CuSO, 5H,0 y 3 g de

Na,SO,, agitar hasta disolucion de las sales. Agregar 3 ml de MTBE, cerrar el frasco y
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proseguir con las otras muestras. Una vez procesadas todas las muestras, se agitan

mecanica o manualmente por 3 min. Se deja reposar por lo menos 3 min hasta separacion
de las fases.

7.4 Preparacion de diazometano 1)

Toda la operaciéon de preparacion de diazometano se debe efectuar bajo campana
extractora y el operador debe llevar guantes y anteojos protectores.

Armar un aparato consistente en tres tubos de ensayo de 12-15 ml como se indica en
la figura 1, usando tapones de goma y uniones de goma para los tubos acodados.
Todo el material de vidrio no debe presentar aristas y debe estar pulido a fuego. En el
tubo N° 1 se coloca suficiente éter etilico como para cubrir el extremo del tubo
interior, en el frasco receptor N° 3 (tapa de rosca y cubierta interior de PTFE) se
colocan 5 ml de MTBE y se enfria exteriormente con hielo. Se hace pasar, por todo el
sistema, una corriente de nitrégeno (5-10 mi/min). En el tubo N° 2 se colocan 2 ml de
solucién de Diazald. Se tapa el tubo N° 2 con el tapén de goma y se conecta al resto
del sistema. Mediante una jeringa desechable se agregan, gota a gota, 1,5 ml de
solucion de KOH (5.2.4). El diazometano que se genera en el curso de unos 15-20 min
es arrastrado por el nitrogeno al frasco receptor, donde es guardado para su uso. La
solucion de diazometano es estable por dos dias.

Todos los restos de diazometano generados en esta preparacién deben ser destruidos
por adicién de silica gel fina (0,1 — 0,2 g) a cada tubo.

7.5 Separacion de los extractos y derivatizacion

Las caracteristicas acidas de los compuestos analizados requieren que todo el material
utilizado en esta fase del proceso haya sido enjuagado con H,SO,diluido (O,1M). Se prepara

una columna colocando, en el fondo de una pipeta Pasteur, una mota de lana de vidrio y
sobre ésta 1 g de MNa,SO, acidificado (aproximadamente 2,5 cm). Con una pipeta

volumétrica de 2 ml se retira exactamente este volumen de la fase organica sobrenadante
de los tubos de extraccion (7.3), y se hace pasar, a través de esta columna, recibiendo el
liguido en un vial de vidrio de 5 ml, provistos de tapa de rosca con el interior recubierto con
PTFE, al que previamente se ha aforado con una marca externa que indica el nivel que
contiene 2 ml. Una vez que la solueion deja de pasar, se lava cuidadosamente la columna
con 0,25 ml de MTBE, repitiendo esta operacion dos veces. Después se evapora el solvente
mediante una suave corriente de nitrégeno hasta un volumen aproximado de 1,7 ml. Los
viales con las muestras, junto a uno conteniendo s6lo MTBE (blanco) y a los estandares son
tapados y enfriados en el congelador (-15°C a -18°C) a lo menos por 20 min.

1) E| diazometano es un compuesto altamente toxico y explosivo. Rigurosas medidas de seguridad deben
ser observadas: trabajar bajo campana de extraccién, no usar material de vidrio con uniones esmeriladas ni
saltaduras ya que se provocara una explosion.
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Una vez transcurrido este tiempo los frascos son retirados del congelador, se destapan
agregandoles, de preferencia con transpipeta, 0,25 ml de la soluciéon enfriada de
diazometano. Los viales son tapados y su contenido homogeneizado por suave
inversion y se les deja reposar a temperatura ambiente, en campana extractora, por
20 min - 25 min. El color amarillo caracteristico debe permanecer por lo menos por los

2 primeros min. Si este color desaparece antes agregar otro volumen de solucién de
diazometano.

Al cabo de este tiempo de reposo agregar cuidadosamente una punta de espatula
(0,03g - 0,05g) de silica gel con el fin de destruir el exceso de diazometano. Se deja
reposar en campana de 20 min a 30 min, hasta que no se note desprendimiento de
nitrogeno. Luego, aforar con MTBE a la marca de 2 ml.

7.6 Analisis
7.6.1 Analisis cromatografico de los estandares y extractos derivatizados

Los parametros de operacion del sistema cromatografico, temperaturas, flujos de gas
portador, volimenes de inyeccion, etc., estadn fijados por las caracteristicas de la
columna y por la adecuada resolucion de las sefales generadas por los estandares
utilizados. Usar preferentemente condiciones isotérmicas ya que éstas aseguran
estabilidad entre inyecciones y son mejor reproducidas que las programadas. Con el fin
de asegurar reproducibilidad en la introduccién de las muestras, los volimenes

inyectados no debieran ser inferiores a 1 ul, salvo que otro volumen sea requerido por el
sistema de inyeccion.

El analisis cromatografico se inicia inyectando los estandares derivatizados, seguido del
blanco y finalmente los extractos de las muestras. Esta secuencia asegura la no-
contaminacion de las muestras con los estandares. El analisis de los extractos de las
muestras debe efectuarse por inyeccién en duplicado.

La senal cromatografica atribuible al analito, debe ser confirmada por inyeccién del
extracto derivatizado al que se ha agregado el estandar en una concentracién analoga a
la observada en la inyeccion original. Si el cromatograma obtenido muestra un
incremento proporcional de la sefal, se procede a analizar nuevamente el extracto
utilizando la columna de confirmacién u otra de diferente polaridad.
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8 Expresion de resultados

8.1 El método de cuantificacion esta basado en el del estandar externo para lo cual se
construye una curva de calibracion con los valores de las areas, o alturas o cuentas
cromatograficas obtenidos para los estandares contra sus concentraciones. Si la razén
entre areas, alturas o cuentas y la concentracion es constante (<10%) se puede asumir
linealidad a partir del origen, tomando como valor el promedio y proyectando dicho valor
en los calculos en lugar de usar la curva de calibracion.

ExFxG

en que:
A = ng de analito estandar inyectado;
B = éarea, o altura o cuentas, de la senal;

C = volumen del extracto, pl;

o
Il

factor de dilucion, si lo hay;
E = area, o altura o cuentas, de la senal del estandar;
F = volumen del extracto inyectado, pl; vy
G = volumen de la muestra extraida, mi.

8.2 Informar el valor obtenido de la siguiente forma:

a) N.D. (no detectado): si no hay senal atribuible al analito.

b) <n: donde n es el valor de la menor concentracion de estandar usada en la confeccion
de la curva de calibracion.

c) Valor calculado de acuerdo a lo expresado en 8.1. Este valor no debe ser mayor al
doble del maximo establecido por la normativa vigente, en cuyo caso se debe expresar
>m, donde m es el doble del requisito de la norma.
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9 Interferencias

Las principales interferencias que el método puede presentar estan relacionadas con la
sensibilidad del detector de captura electronica (ECD) frente a la presencia de
plastificantes de ftalatos utilizados en material plastico. Debe evitarse todo contacto de
muestras, solventes y material de vidrio con PVC o polietileno de baja densidad. La
presencia de estos plastificantes se manifiesta por la aparicion de sefales muy anchas
que suelen aparecer en inyecciones posteriores y que reducen progresivamente la
sensibilidad del detector, requiriendo limpiezas de alto costo.

10 Informe
10.1 El informe de analisis debe contener la informacion siguiente:

a) identificacion precisa de la muestra, incluyendo lugar, dia y hora de muestreo y fecha
de analisis;

b) los resultados obtenidos segulin se indica en el capitulo 8, en especial en 8.2 de esta
norma;

c) lareferencia a esta norma;

d) cualquier desviacion del procedimiento especificado en esta norma, o cualquiera otra
circunstancia que pueda afectar los resultados.
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