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IDEAM
RESOLUCION No. 0062

“Por la cual se adoptan los protocolos de muestreo y analisis de laboratorio para la
caracterizacion fisicoquimica de los residuos o desechos peligrosos en el pais”

EL DIRECTOR GENERAL DEL INSTITUT O DE HIDROL OGIA, M ET EOROLOGIA Y
ESTUDIOS AMBIENTALES - IDEAM-

En uso de sus facultades legales y en especial de las conferidas por la Ley 99 de 1993,
Decreto 1277 de 1994, Decreto 1600 de 1994, Decreto 291 de 2004 y Decreto 4741 de 2005,

CONSIDERANDO:

Que de conformidad con lo establecido en la Ley 99 de 1993, articulo 17, el Instituto de
Hidrologia, Meteorologia y Estudios Ambientales, IDEAM, es el establecimiento publico
encargado del levantamiento y manejo de la informacién cientifica y técnica sobre los
ecosistemas que forman parte del patrimonio ambiental del pais, asi como de establecer las
bases técnicas para clasificar y zonificar el uso del territorio nacional para los fines de
planificacién y ordenamiento del territorio.

Que corresponde al Instituto efectuar el seguimiento de los recursos biofisicos de la nacién,
especialmente en lo referente a su contaminacién y degradacion, necesarios para la toma de
decisiones de las autoridades ambientales;

Que el articulo 5° del Decreto 1277 de 1994, establece que el IDEAM es un organismo de
apoyo técnico y cientifico del Ministerio, para lo cual dentro del Ambito de su competencia
definira los estudios, investigaciones, inventarios y actividades de seguimiento y manejo de
informacién que sirvan al Ministerio para fundamentar la toma de decisiones en materia de
politica ambiental y suministrar las bases para el establecimiento de las normas,
disposiciones y regulaciones para el ordenamiento ambiental del territorio, el manejo, uso y
aprovechamiento de los recursos naturales renovables.

Que de acuerdo con el Decreto 1600 de 1994, articulo 5°, el Instituto de Hidrologia,
Meteorologia y Estudios Ambientales - IDEAM, es la entidad competente para establecer los
sistemas de referencia para el sistema de acreditacién e intercalibracién analitica de los
laboratorios cuya actividad esté relacionada con la produccién de datos fisicoquimicos y
bi6ticos del medio ambiente en toda la Republica de Colombia;

Que de conformidad con el paragrafo 2° del articulo 5°, del Decreto 1600 de 1994, los
laboratorios que produzcan informaciéon cuantitativa, fisica y bidtica para los estudios o
analisis ambientales requeridos por las autoridades ambientales competentes, y los demaés
que produzcan informacién de caracter oficial relacionada con la calidad del medio ambiente
y de los recursos naturales renovables, deberan poseer certificado de acreditacion
correspondiente otorgado por el IDEAM;

Que de acuerdo con el articulo 5° del Decreto 291 de 2004, son facultades del Director
General, entre otras coordinar con el Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo
Territorial, las acciones relacionadas con los asuntos institucionales y promover la
coordinacion de las actividades del Instituto con las demas entidades u organismos
publicos que tengan relacion con el sector ambiental.

Que conforme al articulo 15 del Decreto 291 de 2004, entre otras funciones le corresponde al
IDEAM recolectar y generar informacion sobre uso de recursos naturales renovables,
contaminacién y degradacion por vertimientos, emisiones y residuos soélidos producidos
por las diferentes actividades socioeconémicas. Asi como desarrollar protoclos,
estandares, procedimientos e instrumentos para la captura, almacenamiento,
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procesamiento y difusiéon de informacién sobre el uso de recursos y sobre la generacion
de vertimientos, emisiones y residuos solidos producidos por las diferentes actividades
socioeconémicas.

Que de acuerdo con el articulo 8° del Decreto 4741 del 30 de diciembre de 2005, por el cual se
reglamenta parcialmente la prevencién y el manejo de los residuos o desechos peligrosos
generados en el marco de la gestion integral:

“Dentro de los doce (12) meses siguientes a partir de la entrada en vigencia del presente
decreto, el IDEAM definird los protocolos de muestreo y andlisis de laboratorio para la
caracterizacion fisico-quimica de los residuos o desechos peligrosos en el pais,”

Que la misma disposicion en el paragrafo 2° estipula, que: ‘Se dara un periodo de transicion
de dos (2) arios, a partir de la definicion de los protocolos de muestreo y andlisis por parte
del IDEAM, para que los laboratorios implementen los métodos de ensayo y obtengan la
respectiva acreditacion. A partir de ese momento, no se aceptaran resultados de laboratorios
que no cuenten con la debida acreditacion’

Que mediante memorando 2007IE3114 del 2 de marzo de 2007, el doctor Carlos Eduardo
Goémez, Sanchez, Subdirector ( e ) de Estudios Ambientales, informa que con fundamento en
el articulo 8° del Decreto 4741 de 2005, el Instituto realizd la seleccién de métodos y ensayos
apropiados para el pais, que permiten la caracterizaciéon fisico quimica de los residuos o
desechos peligrosos, que se encuentran recopilados en el documento denominado:
“PROTOCOLOS PARA EL MUESTREO Y ANALISIS DE LAS CARACTERISTICAS DE
PELIGROSIDAD DE LOS RESIDUOS O DESECHOS PELIGROSOS” y que forma parte

integral de la presente resolucién.

Que por lo expuesto en la parte considerativa, el Director General del Instituto,

RESUELVE:

ARTICULO PRIMERO.- Adoptar los “PROTOCOLOS PARA EL MUESTREO Y
ANALISIS DE LAS CARACTERISTICAS DE PELIGROSIDAD
DE LOS RESIDUOS O DESECHOS PELIGROSOS”, en los

siguientes términos:
INDICE TEMATICO
1. MUESTREO DE RESIDUOS PELIGROSOS

1.1. DISENO PARA EL PROCESO DE MUESTREO

1.1.1. Tipo de disenio de muestreo
1.1.2. /Muestrar sobre tiempo o espacio?

1.2. TTPOS DE MUESTRAS

1.2.1. Muestro parcial vs Muestreo imparcial

1.2.2. Muestras simples vs Muestras compuestas

1.2.3. Muestras de medio vs Muestras de desecho

1.2.4. Muestras homogéneas vs Muestras heterogéneas

1.3. APROXIMACION ESTADISTICA PARA OBTENCION DE MUESTRAS
REPRESENTATIVAS

1.3.1. Determinacién del espaciamiento de la cuadricula

1.3.2. Determinacién del nimero de muestras a recolectar

1.8.3. Determinacién de los puntos de muestreo (método de niimeros al azar)

1.4 EQUIPOS REQUERIDOS PARA DIRIGIRSE AL SITIO DE MUESTREO

1.5. METODOLOGIA DEL MUESTREO

1.5.1. Seleccién de las herramientas de muestreo y dispositivos
1.5.1.1. Barriles y costales o bolsas
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1.5.1.2 Superficies deprimidas

1.5.1.3. Tanques

1.5.1.4. Tubos, puntos de descarga o puertos de muestreo
1.5.1.5. Depésitos de almacenamiento y cajas rodadoras
1.5.1.6. Pilas de basura

1.5.1.7 Transportadores

1.5.1.8 Estructuras y escombros

1.5.1.9 Suelos superficiales o subterraneos

1.5.2. Seleccion del dispositivo

1.6 TIPOS DE MUESTREO

1.6.1. Muestreo en suelos, sedimentos y otros materiales geologicos
1.6.1.1. Muestras de suelos superficiales recolectados con espatula, pala o cuchara
1.6.1.2. S6lidos o sedimentos recolectados con un taladro manual
1.6.1.3. So6lidos o sedimentos recolectados con un martillo resbalador
1.6.1.4. So6lidos y sedimentos recolectados con un muestreador continuo o una cuchara
muestreadora dividida

1.6.1.5. Obtencién de muestras sélidas por métodos de presion directa
1.6.1.6. Perforaciones para obtener muestras de roca

1.6.1.7. Recoleccién de sedimentos por medio de un sistema de dragado
1.6.2. Muestreo en barriles

1.6.2.1. Procedimiento para el muestreo en barriles

1.6.2.2. Preparacion de los barriles para el muestreo

1.6.2.3. Apretura del barril para el muestreo

1.6.2.4. Muestreo del barril

1.6.3. Muestreo en tanques

1.6.3.1. Procedimiento para el muestreo en tanques

1.6.3.2. Preparacion de los tanques para el muestreo

1.6.3.3. Muestreo del tanque

1.6.3.4. Equipos de muestreo para tanques

1.6.4. Muestreo en pilas de desecho

1.6.4.1. Procedimiento para el muestreo de pilas de desecho

1.6.4.2. Trier

1.6.4.3. Muestreador de arena

1.7 ASEGURAMIENTO DE CALIDAD Y CONTROL DE CALIDAD

1.8 CADENA DE CUSTO DIA

2. PROTOCOLOS METODOLOGICOS PARA CORROSIVIDAD

2.1. METODO DE PRUEBA MEDICION ELECTROMETRICA DE pH

2.2. DETERMINACION RESERVA ACIDO/ALCALI

2.3.METODO DE PRUEBA CORROSION AL ACERO

2.4 DIAGRAMA METODOLOGICO DETERMINACION CARACTERISTICA DE

CORROSIVIDAD

3. PROTOCOLOS METODOLOGICOS PARA EXPLOSIVIDAD

3.1. PRUEBA PARA DETERMINAR LA PROPAGACION DE LA DETONACION -
PRUEBA DE EXCITACION CON BARRERA INTERPUESTA

3.2. PRUEBA DE SENSIBILIDAD ANTE CONDICIONES DE CALOR INTENSO -
PRUEBA KOENEN

3.3. PRUEBA PARA DETERMINAR EL EFECTO DE LA INFLAMACION EN ESPACIO
LIMITADO - PRUEBA DE TIEMPO/PRESION

3.4. PRUEBA PARA DETERMINAR EL EFECTO DE LA INFLAMACION EN ESPACIO
LIMITADO - PRUEBA DE INFLAMACION INTERIOR

3.5. SENSIBILIDAD A ESTIMULOS MECANICOS - CHOQUE Y FRICCION
3.6. DIAGRAMA METODOLOGICO DETERMINACION CARACTERISTICA DE
EXPLOSIVIDAD
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4. PROTOCOLOS METODOLOGICOS PARA INFLAMABILIDAD

4.1. INFLAMABILIDAD DE LIQUIDOS

4.2. INFLAMABILIDAD DE SOLIDOS

4.3. INFLAMABILIDAD DE GASES ) )

4.4. DIAGRAMA METODOLOGICO DETERMINACION CARACTERISTICA DE
INFLAMABILIDAD

5. PROTOCOLOS METODOLOGICOS PARA REACTIVIDAD

5.1. PRUEBA PARA SOLIDOS QUE PUEDEN EXPERIMENTAR COMBUSTION
ESPONTANEA

5.2. PRUEBA PARA LIQUIDOS QUE PUEDEN EXPERIMENTAR COMBUSTION
ESPONTANEA )

5.3. PRUEBA PARA SOLIDOS QUE PUEDEN EXPERIMENTAR CALENTAMIENTO
ESPONTANEO

5.4. PRUEBA PARA SUSTANCIAS QUE EN CONTACTO CON AGUA DESPRENDEN
GASES INFLAMABLES

5.5. PRUEBA PARA SUSTANCIAS SOLIDAS COMBURENTES ,

5.6. DIAGRAMA METODOLOGICO DETERMINACION CARACTERISTICA DE
REACTIVIDAD

6. PROTOCOLOS METODOLOGICOS PARA TOXICIDAD

6.1. PROCEDIMIENTO DE LIXIVIACION PARA LA CARACTERISTICA DE TOXICIDAD
- TCLP

6.2. PROCEDIMIENTO DE LIXIVIACION DE PRECIPITACION SINTETICA - SPLP

6.3. TOXICIDAD AGUDA PARA DAPHNIA

6.4. ENSAYO DE INHIBICION DE ALGAS

6.5. DIAGRAMA METODOLOGICO DETERMINACION CARACTERISTICA DE
TOXICIDAD

ANEXOS

ANEXO I. DETERMINACION DE MUESTRAS SW- 846

ANEXO II. TABLA 1. GUIA PARA LA SELECCION DE LOS DISENOS DE MUESTREO
ANEXO III. TABLA 2. VALORES TABULADOS DE “t” PARA LA EVALUACION DE
DESECHOS SOLIDOS

ANEXO IV. TABLA 3. CONCENTRACIONES STANDARES - TCLP

ANEXO V. TABLA 4. GUIA DE SELECCION DEL DISPOSITIVO, MEDIO Y SITIO DE
RECOLECCION DE LA MUESTRA

ANEXO VI. TABLA 5. DESCRIPCION DEL MEDIO ENUMERADO EN LA TABLA 4
ANEXO VII. TABLA 6. GUIA DE SELECCION DEL DISPOSITIVO - FACTORES
ESPECIFICOS DEL DISPOSITIVO

ANEXO VIII. PROCEDIMIENTO PARA LA APLICACION DE CADA DISENO DE
MUESTREO

ANEXO IX. ESTRATEGIAS PARA EL MUESTREO DE DESECHOS HETEROGENEOS
ANEXO X.DISPOSITIVOS DE M UESTREO

ANEXO XI. PROCESO DE LIXIVIACION PARA MATERIALES DE DESECHO
MONOLITICOS "ENSAYO DE TANQUE" (ENSAYO DE DIFUSION)

ANEXO XII. FIGURA EQUIPO EXTRACCION - TCLP/SPLP

ANEXO XIII. FIGURA ZHE - TCLP/SPLP

ANEXO XIV. EQUIPOS CONOCIDOS POR LA EPA, PARA FILTRACION, ZHE -
TCLP/SPLP

ANEXO XV. METODOS APROPIADOS PARA ANALISIS DE ANALITOS EN EXTRACTOS
ANEXO XVI. AGUA RECONSTITUIDA
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ANEXO XVII. SUSTANCIAS DE REFERENCIA
ANEXO XVIII. RESULTADO DE ENSAYOS INTER-LABORATORIOS CON SUSTANCIA
DE REFERENCIA

1. MUESTREO DE RESIDUOS PELIGROSOS

1.1. DISENO PARA EL PROCESO DE MUESTREO

El muestreo es una de las etapas mas criticas de un programa de caracterizaciéon fisica y
quimica de las propiedades de los residuos o desechos peligrosos, por lo tanto requiere de la
preparacion cuidadosa de plan para la toma y conservacién de las muestras.

En esta seccion del manual se presenta el desarrollo y la implementacién de un plan de
muestreo confiable estadisticamente para residuos o desechos peligrosos asi como la
necesidad de documentar la cadena de custodia para dicho plan. La informacién presentada
en este seccién es importante para el muestreo de residuos o desechos peligrosos que han
sido definidos en el Decreto 4741 de 2005, ya sea que se presenten en estado sélido,
semisolido, liquido o gaseoso. Sin embargo la gran variedad de estos materiales, asi como la
gran variedad de facilidades para su disposicién (lagunas, pilas, tanques,) y equipos para la
toma de muestras exige que cada plan de muestreo sea diferente y muy detallado.

Un plan apropiado de muestreo de residuos peligrosos debe responder a objetivos cientificos
y objetivos regulatorios. Una vez estos objetivos han sido claramente definidos se debe
disefiar un plan apropiado basado en conceptos fundamentales de estadistica.

1.1.1. Tipos de disefio de muestreo

En el desarrollo de un proceso de muestreo se consideran varias estrategias para la
seleccién de los sitios, tiempos, y los componentes que se van a muestrear, y se definen
apropiadas muestras soporte. Ejemplos de disefios de muestreo incluyen muestreo aleatorio
simple, aleatorio estratificado y sistematico.

El disefio de muestreo es el donde, cuando y como en el proceso de planeacién. En el
contexto de muestreo de desechos existen dos categorias de disefio de muestreo: 1) Muestreo
Probabilistico y 2) Muestreo Autoritativo (no probabilistico).

El muestreo probabilistico se refiere a disefios de muestreo en los cuales todas las partes del
desecho o del medio bajo un estudio tienen una probabilidad de estar incluidas en la
muestra final. Los muestreos probabilisticos pueden ser de varios tipos, pero de cualquier
manera, todos ellos hacen uso de aleatoriedad, la cual permite hacer estamentos estadisticos
sobre la calidad de estimativos derivados de datos resultantes.

Existen cinco (5) tipos de disefio del muestreo probabilistico: Muestreo Aleatorio Simple,
Muestreo Aleatorio Estratificado, Muestreo Sistematico, Muestreo de Rangos Fijos y
Muestreo Secuencial. Una estrategia que puede ser usada para mejorar la precision de los
disefios de muestreo es el procedimiento de muestreo compuesto.

Este tipo de muestreo es una estrategia usada como parte de un disefio de muestreo
probabilistico o un disefio de muestreo autoritativo.

1.1.2. ;Muestrear sobre tiempo o espacio?

Una importante caracteristica de los disefios de muestreo probabilisticas es que ellos pueden
ser aplicados a lo largo de una linea de tiempo o de espacio o ambas.

Tiempo

Disefios de muestreo aplicados sobre tiempo pueden ser descritos por un modelo
unidimensional que sigue los siguientes pasos:
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» Materiales sélidos sobre una cinta transportadora
*  Un flujo de liquido, pulpa o lodo moviéndose en un tubo o en un punto de descarga

» Pilas alargadas continuas

Espacio

Por razones practicas, el muestreo de materiales sobre un espacio de tres dimensiones es
mejor dirigido a través de materiales que consisten en series de planos de dos dimensiones o
grosores mas o menos uniformes. Este es el caso para la obtencién de muestras de unidades

como-

= Barriles, tanques, superficies comprimidas de desechos con contenidos liquidos de

una capa o varias capas

» Pilas relativamente planas, u otras unidades de almacenamiento
= Rellenos de tierra, sélidos en una unidad de tratamiento de suelos

Muestrea sabre Ezpacio{dos dimensiones)

Muesireo sobre Tiempo (una dimension)

Muestreo Aleatorio Simple

L1 N

(a)

Muestreo Aleatorio Simple

—8 -2-0-8 & & I

e

(b)

Muestreo Aleatorio Estratificado

= Estrato

& 2110 H Medio
{ch

[ ] Eajo

Muestreo Aleatorio Estratificado

Muestreo Sistematico de Cuadricula
T T T T

A
Sasassas
R EaRaRS

(e)

Muestreo Sistematico

Muestreo Aleatorio dentro de Blogues
® o

- -
. .

(g)

Muestreo Aleatorio dentro de Segmentos

Figura 1.1. Disefios de muestreo probabilistico sobre espacio o tiempo
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1.2. TIPOS DE MUESTRAS

Los enfoques del muestreo son necesariamente dependientes del tipo de investigacién que se
va a ser. Es el sitio un vertedero abandonado? Un sitio industrial abandonado? Una laguna
u otro cuerpo de agua con contaminantes desconocidos? A continuacion se presentan algunos
posibles ejemplos de muestras recolectadas:

» Superficie y suelo subterrdneo (usado para caracterizar y clasificar tipos de suelos y
ser analizados para determinar la migracion vertical u horizontal de contaminantes
sospechosos)

= Desechos grasos

» Sedimentos (recolectados desde puntos de deposicién sospechosa en rios, lagos y
corrientes)

* Emanacién de gases provenientes de suelos

= Agua potable (proveniente de fuentes de suministro de agua para uso residencial y
publico)

1.2.1. Muestreo parcial vs. Muestreo imparcial

Los métodos de muestreo parcial son usados para recolectar datos sobre sitios particulares
en el punto de interés, como areas de conocida o sospechosa contaminacién. Este tipo de
muestreo ofrece la determinacién de areas criticas de contaminacién. Los métodos de
muestreo imparcial (también llamado Muestreo Aleatorio) son usados para recolectar datos
que ofrecen una imagen promedio del sitio, aunque este método tiene su mejor aplicabilidad
para predecir caracteristicas generales del sitio. Este método es la seleccion estadistica de
los puntos de muestreo.

1.2.2. Muestras simples vs. Muestras compuestas

Muestras simples son muestras sencillas recolectadas desde un sitio especifico. Estas
muestras ofrecen la mayor informacién con respecto a la variabilidad espacial del
contaminante. Gracias a sus resultados especificos, este método es el mas usado en la
recoleccion de muestras en la mayoria de los sitios de investigaciéon. Sin embargo, como
cada muestra necesita ser analizada separadamente, los costos de laboratorio para el
muestreo simple son mas altos que para el muestreo compuesto.

Una muestra compuesta, es catalogada como una mezcla de muestras recolectadas de
diferentes sitios o del mismo sitio pero a diferente tiempo. Una muestra compuesta presenta
ciertos defectos, los cuales incluyen la dilucién de constituyentes quimicos de un sitio por
muestras de otros sitios. También, estas muestras presentan una dificultad en la
identificacién del sitio exacto en el cual un contaminante especifico reside. Por lo tanto,
datos de muestras compuestas ofrecen menos informacién sobre la variabilidad del
contaminante. En el lado positivo, muestras compuestas ofrecen una evaluacidon cualitativa
de las caracteristicas del area muestreada. También, como las muestras compuestas
incluyen la combinacion de diferentes muestras en una sola, esto representa un
procedimiento menos costoso que el procedimiento de muestreo simple debido a sus
reducidos costos en andlisis de laboratorio.

1.2.3. Muestras de medio vs. Muestras de desecho

Una muestra de medio se refiere a un espécimen tomado del ambiente: aire, agua, tierra y
biota. Una muestra de desecho se refiere a un espécimen tomado de barriles, tanques,
lagunas, hoyos, pilas de desecho o cualquier otra area de disposicion de desechos.

Los métodos de muestreo involucran investigacion del medio ambiente y areas especificas de
acumulacién de desechos. Muestras de desechos son por lo tanto diferentes de las muestras
de medio, porque las caracteristicas generales de los materiales son diferentes, pero también
porque los datos requeridos son diferentes.

En la caracterizacién de los desechos se pregunta:

* Qué componentes estan presentes?
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» Kstan los contaminantes excediendo cualquier criterio o estandar?
En el caso del medio ambiente también se formulan preguntas:

» (Cuél medio esta contaminado?

» (Cuadles el promedio de contaminacién?

» Cuél es la contaminacién total (masa, volumen)?

» Cuél es la contaminacién maxima (concentraciéon)?

= (Cudl area del sitio esta contaminada?

» (Cual es la extensién vertical y horizontal del contaminante?

JAREAS DE MUESTREEO

CONTEMNEDOR
DE LA MEZCLA

Figura 1.2. Muestra compuesta a partir de multiples muestras

1.2.4. Muestras homogéneas vs. Muestras heterogéneas

La composicién de las muestras de medio y de las muestras de desechos pueden ser
homogéneas o heterogéneas. Una muestra homogénea es aparentemente uniforme en su
totalidad, por ejemplo un contenedor almacenando solo arena.

Una muestra heterogénea varia del tipo de contenedor; por ejemplo, una muestra
proveniente de un tanque de material, pues esta se separa en una parte aceitosa, acuosa y
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sélidos suspendidos, o un s6lido que exhibe signos de arena, arcilla, roca e incluso escombros
de construccion.

Pintura
Puentscon

pintura

Fesiduos de

Pintura

Pira

Tierra

Agua

Figura 1.3. Matriz: transportador de contaminantes

1.3. APROXIMACION ESTADISTICA PARA OBTENCION DE MUESTRAS
REPRESENTATIVAS

La seleccion de los puntos de muestreo es realizada estadisticamente. Los métodos
estadisticos particulares usados por un proyecto de remediacién son seleccionados por la
agencia reguladora de cabeza. La agencia puede basar sus decisiones en regulaciones, a
menos que existan poderosas razones para escoger otros métodos de muestreo. Un ejemplo
de una situacién en la cual la agencia puede no escoger métodos estadisticos, puede ser el
caso cuando se tiene previo conocimiento de las areas contaminadas del sitio, en donde se
puede hacer un muestreo al azar del sitio no necesariamente costoso. Otro ejemplo podria
ser si el sitio presenta barreras para el muestreo al azar como carreteras o edificios, pues en
este caso un método de muestreo parcial bien disefiado podria proporcionar la informacién
requerida.

1.3.1. Determinacién del espaciamiento de la cuadricula

Los sistemas de cuadricula son usados en el desarrollo de planes de muestreo al azar, en los
cuales las muestras estan localizadas a distancias constantes de una a otra. Una cuadricula
puede ser rectangular, triangular, o incluso circular si esta es la mejor via para localizar
dénde van a ser recolectadas las muestras.
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Figura 1.4a. Sistema de cuadricula cuadrada

Figura 1.4b. Sistema de cuadricula triangular

Contaminant Migration

Figura 1.4c. Sistema de cuadricula modificada para explicar la correlacién direccional
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El espacio de la cuadricula o la distancia entre las lineas de la cuadricula, es seleccionado de
acuerdo a los objetivos de muestreo del sitio especifico. Esto podria por lo tanto ser planeado
para permitir una baja intensidad del muestreo de un sitio preliminar de investigacion o
para una alta intensidad del muestreo de una investigacién correctiva.

Por ejemplo, si se suponen las lineas de la cuadricula espaciadas en intervalos de 10 pies.
Durante el sitio preliminar de investigacién, las muestras pueden ser tomadas cada 10
lineas de interseccién, resultando una muestra cada 100 pies. Si la revisién de los datos
preliminares justifica un muestreo intensivo, este puede entonces ser realizado a lo
establecido, es decir cuadriculas de 10 pies. La cuadricula dibujada en papel o computador,
es transferida al sitio actual por los técnicos que miden y estacan el area.

{21 22 {23 |24 &3 |26 27 |28 29 (|30
a1 |32 3 5  l3s 37 8 3 |40 |
i_w 42 43 144 |45 | 46 |47 | 48 I ag | 50
| | | |
[ I Te le I e | [ e 1
|51 | 52 153 54 55 |se |57 |s8 59 |60
1 i | | | ‘
|s1  |e2 |83 64 |65 |86 |87 &8 |83 70
1 | | | | | |
[0 72 |ma 74 |75 76 |77 |78 | 79 80
| | | | |
T T
EX |82 |c.3 |84 |8s 8 |e7 |88 59 90
| ! | | |
1 t i
! T

{91 a2 93 | 94 ‘?5 96 97 | 98 | 99 100 ‘
! |

Figura 1.5. Ejemplo de cuadricula [cada interseccién es numerada]

1.3.2. Determinacion del nimero de muestras a recolectar

El numero de muestras que van a ser tomadas de un contenedor de desechos o sitio puede
ser calculado por la aplicacién de la formula establecida en el documento guia de la EPA
SW-846. Esta formula, usada en conjunto con el ejercicio modelo planteado en el Apéndice I,
puede ser aplicada por las personas sin conocimiento en estadistica.

Para aplicar la formula, es necesario tener diferentes muestras preliminares analizadas.

Los resultados analiticos de esas pequefias muestras ofrecen los datos necesitados para el
uso de la formula.

La formula para calcular el nimero de muestras es:
£ s
20 3

—\2
RT — x

n,

donde:

n,: Nimero minimo de muestras a tomar

t,),: El valor de ¢estomado de la Tabla 2 (ver Apéndice III)

s%: Varianza de la muestra. Puede ser calculada siguiendo el procedimiento incluido en el ejercicio
modelo

RT:Norma regulativa, concentraciéon determinada por la EPA para ser peligroso, esto es tomado de la
Tabla3 (ver Apéndice IV)

X Concentracién promedio de las diferentes muestras tomadas en el sitio

1.3.3. Determinacién de los puntos de muestreo (método de nimeros al azar)

Una vez se ha determinado el tamafo de las cuadriculas, como también la disposicion, y se
ha usado la formula previamente sugerida para calcular el nimero de muestras a
recolectar, el siguiente paso es la seleccién de los objetivos de muestreo para generar
estadisticamente un conjunto de numeros al azar. Estos niumeros, los cuales son dibujados
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en el papel donde se dibujé anteriormente la cuadricula que se necesita para la division del
sitio, representan los sitios especificos donde los técnicos recolectaran las muestras, los
cuales son llamados objetivos de muestreo o puntos de muestreo. El conjunto de nimeros al
azar puede, al menos, ser el mismo numero de muestras indicadas por la formula.

Para generar el conjunto de niimeros necesarios, esta disponible una tabla de nimeros al
azar (Figura 1.6) o cualquier software disefiado para generar estadisticamente los ntimeros
al azar necesarios para el muestreo.
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Figura 1.6. Tabla de nimeros al azar

Uso de la Tabla de nimeros al azar para seleccionar los objetivos de muestreo

Paso 1° Sin mirar, se elige algin punto dentro de la tabla para establecer un punto de
partida. El digito elegido y cualquier digito contiguo (un ndmero hacia la izquierda) se
convierte en el primer ntimero al azar del conjunto.

Paso 2: Continuando con el procedimiento de eleccién de digitos establecida en el paso 1, se
toman los dos digitos consecutivos para formar el segundo nimero al azar; los siguientes dos
digitos mas alld seran el tercer conjunto de digitos. Se continua hasta que la tabla sea

completada.

Paso 3° Si se requieren mas numeros, se puede cambiar la direccién de eleccion de los
numeros al azar (diagonal o hacia arriba) y se continua anadiendo nimeros de dos digitos al
conjunto de nimeros. El conjunto de nimeros es completado cuando el nimero requerido de
puntos de muestreo es igual al nimero obtenido en la formula aplicada en el segundo paso
(SW-846).

Los niimeros de muestreo seleccionados se grafican en el papel donde inicialmente se dibujé
la cuadricula. En un sitio muy grande las intersecciones de la cuadricula podrian alcanzar
numeros de tres digitos, como 001 a 200.

La cuadricula es entonces transferida al mapa del sitio. Esta cuadricula es necesaria para

determinar dénde sefalar las esquinas de la cuadricula. Usando estas esquinas sefaladas,
ya se tiene claro la ubicacion de los puntos de muestreo.
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1.4. EQUIPOS REQUERIDOS PARA DIRIGIRSE AL SITIO DE MUESTREO

Antes de ir al sitio de muestreo, los técnicos deben realizar una lista de equipos. La SW-846
(EPA) presenta una lista de materiales que se deben tener en cuenta durante la preparacién
del equipo antes de ir al sitio de muestreo. Algunos ejemplos son:

= Equipo personal: Botas, equipo de lluvia, equipos de proteccidon, mascaras y guantes

» EKEquipo de seguridad: Estaciones de lavado portatiles, equipo de primeros auxilios

» Equipos de medicién en campo: Tubos de muestreo de aire, medidores de pH,
indicadores de gas combustible

= Equipos de almacenamiento: Recipientes, tapas, y contenedores para acomodar al
menos 50% de los requerimientos de muestreo o cambiar el tipo de medio recolectado

=  Equipos de muestreo: Botella de medicion de peso, implementos de descontaminaciéon

» Implementos de oficina: Cintas, reglas, formatos, sellos, cuadernos de apunte, tablas
de ntimeros al azar, tijeras, lapices

1.5. METODOLOGIA DE MUESTREO

1.5.1. Seleccién de las herramientas de muestreo y dispositivos

Las herramientas, dispositivos y métodos pueden variar con la forma, consistencia y
localizacién de los materiales de desechos que van a ser muestreados. Como parte del
proceso de OCD (Objetivo de Calidad de Datos), se identifica el sitio (tipo de unidad u otro
recurso de descripcién) a partir de las muestras que van a ser recolectadas y la “dimensién”
del problema del muestreo (una dimensién, dos dimensiones). En el proceso de OCD,
también se puede especificar el tamarfio, forma, orientacién y otras caracteristicas para cada
muestra (Ilamada muestra soporte).

Paso 1: Identificacién del tipo de desecho o medio a ser muestreado

La primera columna de la Tabla 4 (Ver Apéndice V) muestra los tipos de medios y muestras
comunmente muestreadas. Estos medios pueden incluir liquidos, sedimentos, lodos, varios
s6lidos no consolidados, sélidos consolidados y escombros, aceites, aguas subterraneas,
biogas y aire. En general los tipos de medio describe el estado fisico del material que va a
ser muestreado. Las caracteristicas fisicas del desecho o el medio afectan varios aspectos del
muestreo, incluyendo el volumen de material requerido, seleccién del dispositivo apropiado
para el muestreo, como el dispositivo utilizado, y los tipos de contenedores para almacenar
las muestras. La Tabla 5 (ver Apéndice VI) describe més a fondo los medios enumerados en
la Tabla 4.

Paso 2: Identificacién del sitio o el punto de recolecciéon de la muestra

En la segunda columna de la Tabla 4 (Ver Apéndice V), se identifica el sitio o punto de
recolecciéon de la muestra, ademéds se describe de una manera mas clara donde se van a
obtener las muestras. El “sitio o punto de recoleccién de la muestra” puede incluir (1) el
punto en el cual el desecho es generado (como desechos que salen de un tubo, de un medio de
transporte, o dispuestos o situados en un contenedor o tanque u otra unidad de disposicién
de desecho); (2) la unidad en donde el desecho es almacenado (como un barril, depésito de
desechos, pilas desecho, superficies comprimidas, costal o bolsa) o transportadores (como
tanques de barril, camién petrolero o cajas trasportadoras); o (3) el medio ambiental que va
a ser muestreado (como una superficie sélida, suelo subterrdneo, agua subterrianea, agua
superficial, biogds, o aire)

1.5.1.1.  Barriles y costales o bolsas

Barriles, costales o bolsas son contenedores portatiles para almacenar, manejar o
transportar materiales de desecho y algunas veces son usados para disponer
desechos. Los “barriles" incluyen barriles de metal y baldes, barriles plasticos, o
barriles de madera (USEPA 1994a). Barriles o baldes pueden contener casi el rango
total o medio — liquidos (simple o de diferentes fases), fangos, lodos, o s6lidos. El
método de muestreo (incluyendo el nuimero de muestras, sitios de muestreo,
dispositivo para el muestreo, longitud de la muestra) para estos contenedores puede
depender el nimero de contenedores que van a ser muestreados, accesibilidad al
desecho, caracteristicas fisicas y quimicas del desecho, y la distribucién del
componente dentro de los contenedores.
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1.5.1.2.  Superficies deprimidas

Superficies comprimidas incluyen depresiones naturales, excavaciones sintéticas, o
areas represadas que contienen una acumulaciéon de liquidos o desechos con
contenidos libre de liquidos y sélidos. Algunos ejemplos de superficies comprimidas
son estanques, lagunas y pozos de aireacién (USEPA 1994a). Los dispositivos de
muestreo apropiados para una superficie comprimida dependen de la accesibilidad al
desecho, tipo y nimero de fases del desecho, la longitud, y las caracteristicas fisicas y
quimicas del desecho.

1.5.1.3. Tanques

Un tanque es definido en §260.10 como un dispositivo fijo para contener una
acumulaciéon de desechos peligrosos, el cual es construido primariamente de
materiales que no sean arcilla. Un contenedor es definido en §260.10 como un
dispositivo portatil, en el cual un material es almacenado, transportado, tratado,
dispuesto o manejado. La distincion entre un tanque y un contenedor es importante
porque las regulaciones en 261,7 fijan condiciones para distinguir si el desecho
peligroso en un contenedor es sujeto a la regulacién. No obstante, para el propdsito
de escoger un dispositivo apropiado de muestreo, el término “tanque” usado en la
Tabla 4 puede incluir otras unidades como camiones de tanque, buques petroleros
aunque estos sean dispositivos portatiles.

Tanques usualmente contienen liquidos (de una o de diferentes fases), fangos o lodos.
En adicién, sb6lidos suspendidos o sedimentos pueden establecerse en el fondo del
tanque. Cuando el muestreo proviene de un tanque, se considera tipicamente como
adquirir un numero suficiente de muestras de diferentes sitios (incluyendo
profundidades) para representar adecuadamente el contenido total del tanque.

La accesibilidad al desecho y la distribucion del componente pueden afectar la
estrategia del muestreo y la seleccién del equipo.

1.5.1.4. Tubos, puntos de descarga o puertos de muestreo

Tubos o puntos de descarga incluyen movimientos de corrientes de lodos o fangos
descargandose de un tubo abierto, compuerta u otro tipo de descarga (punto de
generacién del desecho). Puertos de muestreo incluyen puntos de descarga de
liquidos controlados que fueron instalados para el propésito del muestreo, tales como
aquellos encontrados en sistemas de tanques, un camion de carga, o sistemas de
coleccion de lixiviados en las pilas de desechos o vertederos. Un cucharén también es
usado para muestrear liquidos de un puerto de muestreo. Tipicamente, este es
pasado a través de una corriente en movimiento para que se llene en una pasada. El
tamano del cucharén puede ser relacionado a la tasa flujo de la corriente. Si el area
que atraviesa la corriente es muy grande, mas de una sola pasada es necesaria para
obtener la muestra (USEPA 1993b).

1.5.1.5.  Depoésitos de almacenamiento y cajas rodadoras

Descargas de sélidos no consolidados provenientes de un proceso, como filtro
compactado, a menudo caen en un depdsito u otro tipo de contenedor. Algunas veces
los materiales de desechos son combinados dentro de un depésito de almacenamiento
como una caja o depésito de coleccién. Un depédsito de almacenamiento también
puede ser usado para recolectar solidos consolidados, como escombros de
construccién. El desecho puede ser muestreado, como si este estuviera dispuesto en
un contenedor o después de cierto periodo de acumulacién, dependiendo en los
objetivos técnicos del programa del muestreo.

1.5.1.6. Pilas de basura

Pilas de basura incluyen la acumulaciéon de sélidos no dispuestos en un contenedor y
material de desecho no fluido sobre el suelo. El tamarfio de las pilas de basura puede
variar desde pequenas pilas hasta grandes colecciones de desecho. Como con otros
escenarios, la accesibilidad al desecho y heterogeneidad pueden ser factores en el
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disefio de muestreo y seleccién del equipo. Ademas de los dispositivos de muestreo
mencionados, equipos de excavacion pueden ser requerido para obtener muestras en
pilas muy grandes.

1.5.1.7. Transportadores

Los procesos de descarga de sblidos son algunas veces muestreados desde los sitios de
transporte como cintas transportadoras o hélices transportadoras. Las cintas
transportadoras son plataformas en movimiento abiertas usadas para el transporte
de material entre diferentes sitios. Desechos s6lidos o semisdlidos sobre las cintas
transportadoras pueden ser muestreados con una pala plana o algtin otro dispositivo
similar. Hélices transportadoras son usualmente sistemas cerrados que requieren
vias de acceso al puerto de muestreo, o también pueden ser muestreados en el punto
de descarga.

1.5.1.8.  Estructuras y escombros

El muestreo de estructuras o escombros tipicamente incluyen el muestreo de sélidos
consolidados como concreto, madera y otros escombros. El Apéndice VIII ofrece una
mejor guia para el desarrollo de estrategias de muestreo para desechos heterogéneos.

1.5.1.9.  Suelos superficiales o subterraneos

La seleccién del equipo para el muestreo de suelos esta basada en la profundidad del
muestreo, tamano y distribucién de las particulas, las caracteristicas fisicas del
suelo, los pardmetros quimicos de interés (como la necesidad de analizar las
muestras para volatiles). La estrategia de muestreo debe especificar la profundidad
e intervalo (0 a 6 pulgadas bajo tierra) de interés para la muestra del suelo. Las
técnicas y equipos manuales sencillos se pueden utilizar para el muestreo superficial
o profundo. Para obtener muestras de suelos a grandes profundidades, equipos de
gran potencia (como taladros) podrian ser requeridos, sin embargo, estos dispositivos
no se utilizan para la recoleccién de las verdaderas muestras, ya que son usados
Unicamente para tener un rapido acceso a la profundidad donde se encuentra la
muestra requerida (USEPA 1996b).

Paso 3: Analisis del Dispositivo- Factores Especificos

Después de la identificacién del medio y del sitio de recoleccién de la muestra, la tercera
columna de la Tabla 4 expone los dispositivos disponibles para el muestreo. Estos
dispositivos registrados son apropiados para obtener el medio. La Tabla 6 muestra
informacién sobre cada uno de los dispositivos, con el fin de seleccionar el mas apropiado de
acuerdo al plan de muestreo y objetivo de estudio (volumen-tamafio, forma, profundidad y
orientacién de la muestra; ademas tipo de muestra como simple o compuesta, superficial o a
una profundidad). Adicionalmente, en el Apéndice IX se describen cada uno de los
dispositivos para un mejor entendimiento.

Tipo de Muestra

“Tipo de Muestra” en la columna de la Tabla 6 identifica si el dispositivo puede
muestrear solo superficies, pocas profundidades o grandes profundidades, ademas si
el dispositivo puede obtener una muestra discreta o una muestra compuesta. Por
ejemplo, COLIWASA o tubo con hueco puede ser usado para muestrear un
contenedor que se encuentra 3 pies bajo tierra, pero un muestreador tipo Kemmerer
puede ser requerido para una muestra que se encuentra a gran profundidad en una
superficie deprimida. Algunos dispositivos pueden ser modificados o variados para
recolectar muestras a diferentes profundidades o sitios.

Volumen de la muestra
Se refiere al rango del volumen de la muestra, en litros, que el dispositivo puede
obtener. Es posible incrementar o disminuir el volumen de la muestra a través de la
modificaciéon del dispositivo. Durante el proceso de la realizacion del plan de
muestreo, se debe determinar el correcto volumen de la muestra que se necesita. El
volumen es uno de los componentes soporte de la muestra (esto es, la forma, tamafio
y orientacién de la muestra).
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1.5.2. Seleccién del dispositivo

La seleccién del dispositivo estd basada en su capacidad de (1) obtener el correcto tamarfio,
forma y orientacién de la muestra y (2) encontrar cualquier otro criterio representativo
especificado en el plan de estudio. En adicién, muestras que van a ser analizadas para
compuestos organicos volatiles pueden ser obtenidas usando una técnica de muestreo que
pueda minimizar la pérdida de compuestos y obtener un volumen de muestra requerido
para el método analitico.

1.6. TIPOS DE MUESTREO

1.6.1 Muestreo en suelos, sedimentos y otros materiales geolégicos

1.6.1.1. Muestras de suelos superficiales recolectados con espatula, pala o cuchara
Muestras de suelos que necesitan ser recolectadas dentro del primer pie de
profundidad del suelo pueden ser adecuadamente obtenidas usando una espatula,
una pala o una cuchara. A continuaciéon se presentan los 10 pasos generales para la

recoleccién de muestras de suelos, no solo usando dispositivos como espatula, pala o
cuchara, sino también por el uso de cualquier otro tipo de dispositivo para muestrear

suelos:

a.) Tomar nota de todas las caracteristicas de sitio como la ubicacién de la
muestra, descripcién de suelo, procedimientos usados, datos de seguridad,
conversaciones con clientes o empleados del sitio, mediciones, estado del
tiempo, etc.

b.) Cortar el césped, si aplica. Guardar el césped para la restauracién del hoyo
después de realizado el muestreo

c.) Cuando las muestras son recolectadas por espatula, pala o cuchara, use un

limpiador para remover residuos de suelo en la herramienta colocando los
desperdicios en un recipiente plastico

d.) Empacar las muestras en contenedores. Si un analisis organico volatil va a
ser ejecutado, transferir una porcidon de la muestra directamente dentro de
un contenedor apropiado con una cuchara metalica o con guantes. Tapar el
contenedor hasta el tope, estando seguro que no existan espacios en la parte
superior del contenedor. Inmediatamente marque la muestra. Para otros
tipos de muestras simples sitie una porcién de suelo dentro de una vasija
metalica limpia o balde y mezcle hasta obtener una muestra homogénea. Si
después de la mezcla la muestra parece ser homogénea, transferir la
muestra a un contenedor. Ubique la muestra dentro de un contenedor
apropiado con los preservativos quimicos apropiados. Si la muestra es
compuesta, ubicar las muestras desde todos los puntos de muestreo o
intervalos dentro de un contenedor y mezclar hasta homogenizar el
material. Después de que la mezcla es completada, colocar la muestra en un
contenedor con tapa. Marca el contenedor.

e.) Completar los formatos con los datos de las muestras recolectadas

f) Colocar todas las muestras dentro de un cuarto frio o algin dispositivo
similar a 4°C

g.) Rellenar los hoyos abiertos con el material almacenado

h.) Limpiar y restaurar el sitio de muestreo

i) Descontaminar los equipos y el sitio de muestreo

j.) Antes de abandonar el sitio, anotar los puntos donde se tomaron las

muestras y revisar todo lo anotado
1.6.1.2 S6lidos o sedimentos recolectados con un taladro manual.
Un taladro manual es una columna de acero inoxidable con una terminacién en

forma de T en la parte superior conectado con sistema giratorio, con un aparato
cortador situado al final de la herramienta. Diferentes tipos de taladros manuales
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estan disponibles dependiendo del tipo de material que va a ser muestreado y del
tipo de muestra que se requiere.

Un taladro puede ser de tipo cubico, el cual tiene un recipiente cilindrico en la base
que recoge y retiene el sélido. Algunos taladros cilindricos como un taladro de barro o
un taladro de arena, pueden ser disenados para trabajar mejor con ciertos tipos de
s6lidos y sedimentos. Los taladros de aire continuo son de forma espiral y parecen
como un sacacorchos. Este taladro puede cavar un hoyo hacia abajo a cierto nivel en
donde un tubo de muestreo delgado puede ser introducido hacia el fondo del suelo
para recolectar la muestra.

El muestreo con taladros manuales es usualmente limitado a profundidades de 20
pies o menos. La profundidad a la cual el taladro puede efectivamente ser usado
depende en el tipo de material como también las capacidades de las personas que
estan manejando el dispositivo. El hallazgo de aguas superficiales o la presencia de
agua en los suelos, pueden causar colapsos en los hoyos. Las gravas son dificiles para
ser muestreadas con un taladro manual, pero no es imposible. Otros materiales como
escombros, pueden también evitar que el taladro llegue a la profundidad deseada. En
general, los taladros manuales son dispositivos de muestreo efectivos solo donde el
suelo es facilmente excavado y el hoyo resultante no colapsa ni se destruye.

En el procedimiento para su aplicacién, la parte inicial es similar a lo explicado
anteriormente, pero varia inmediatamente después de que se corta el césped, ya que
seguido a este paso se introduce el taladro aplicando un presién hacia abajo y
rotandolo. Asi se retiene la muestra en la parte inferior del dispositivo y después es
transferida a un contenedor adecuado.

1.6.1.3 S6lidos o sedimentos recolectados con un martillo resbalador

Un martillo resbalador es otra herramienta manual para la recoleccién de muestras
a poca profundidad. La herramienta es un martillo resbaladizo localizado en la parte
superior del dispositivo, el cual es conectado en el centro de un tubo de acero
inoxidable para recoger la muestra. El martillo resbaladizo es usado para manejar el
centro del tubo de acero dentro del suelo. Extensiones pueden ser adicionadas para
recolectar muestras mas profundas.
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Figura 1.7. Diferentes taladros usados para diferentes tipos de suelos
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Figura 1.8. Martillo resbalador

1.6.1.4 S6lidos y sedimentos recolectados con un muestreador continuo o una cuchara
muestreadora dividida

Cucharas divididas y muestreadores continuos son dispositivos de muestreo
manejados en el suelo dentro de una perforacién hecha por una torre perforadora.
Estos dispositivos penetran a grandes profundidades.

La cuchara muestreadora dividida es un tubo de acero inoxidable que se abre en dos
mitades a lo largo del eje del dispositivo. La cuchara estd sujeta al final de una
varilla la cual estda en el taladro y es bajada hasta el fondo de la perforaciéon. La
perforacion ha sido previamente taladrada para la profundidad deseada usando un
taladro hueco dentro del cual la cuchara es introducida para ser hundida en el suelo.
Una vez, en el fondo de la perforacion, la cuchara es martillada dentro del suelo
usando un peso (comtUnmente 140 libras) dentro del taladro. Los técnicos deben
anotar: 1) el nimero de golpes (un peso lanzado desde una altura de 30 pulgadas)
necesarios para introducir la cuchara dentro del suelo, y 2) el ntiimero de golpes
requeridos para mover la cuchara cada 6 pulgadas.

El muestreador continuo es otro tubo de acero inoxidable que se abre en dos mitades
longitudinalmente. Este puede tener varios didmetros (didmetros de 2 y 3 pulgadas
son comunes) y también varian en longitud. El muestreador continuo es situado al
final de la barra en la torre de perforacion y es bajado al fondo de la perforacién por
el taladro hueco. La torre de perforacién empuja el muestreador dentro del suelo.
Ambos dispositivos son recuperados desde la perforacidn y abiertos
longitudinalmente, colocando la muestra dentro de cada dispositivo.

1.6.1.5 Obtencién de muestras s6lidas por métodos de presion directa.

Los métodos de presién directa usan técnicas en donde ciertas herramientas se
empujan dentro del suelo sin el uso de taladros. Un tipo de sistema de presién
directa es conocido como Geoprobe®. Esta es una maquina hidraulicamente
manejada que combina el peso del vehiculo. El Geoprobe® es sujetado a un equipo de
percusién por encima de 2000 golpes por minuto para manejar los equipos de
muestreo dentro del suelo. El Geoprobe® es tipicamente usado para investigaciones a
profundidades de 60 pies. Se han encontrado casos donde se ha utilizado en
profundidades de mas de 100 pies. También recolecta muestras sblidas a intervalos
discretos usando una varilla muestreadora larga que tiene 2 pies de longitudy 1.375
pulgadas de diametro.
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1.6.1.6 Perforaciones para obtener muestras de roca

Una perforacion es requerida para obtener muestras o corazones de rocas profundas.
Diferentes métodos de perforacion estan disponibles, fragmentos y/o corazones de
rocas pueden ser obtenidas por este método. A continuaciéon se presenta una breve
descripcién de algunos métodos de perforacion.

Perforacién rotatoria. Una broca en el final del taladro es girada en contra del
material de la roca para formar el hoyo. Como la broca y el tubo son rotados, el fluido
de circulacién es bombeado dentro del hoyo para limpiar los cortes a la superficie y
para refrescar y lubricar la broca

Perforacién de percusién. La broca es martillada o golpeada en la roca para forzar la
roca al rompimiento.

Perforacién por cable. Es un tipo de perforaciéon de percusion; es lenta pero tiene una
ventaja de no requerir fluido para sacar el material fuera del hoyo. Con una
perforacién de percusion al aire, la energia del aire, presiona el martillo hacia abajo y
transporta los cortes a la superficie del hoyo. Un método similar de perforacién de
percusion al aire, es el martillo operado por aire, el cual usa una segunda
herramienta para arrastrar los cortes de roca a la superficie. Ambos métodos
perforacion de percusion al aire requieren una lubricaciéon con petrdleo en linea de las
partes internas.

Muestras recolectadas como fragmentos son colocadas dentro de contenedores- bolsas
o botellas- y marcadas de acuerdo al punto de recoleccion, profundidad e informacién
relacionada con la muestra.

Muestras recolectadas como corazones o centros de rocas son registradas y
localizadas dentro de cajas especiales o tubos.

1.6.1.7 Recoleccion de sedimentos por medio de un sistema de dragado

Algunas veces una muestra es requerida desde un area sumergida. El agua puede
ser poco profunda (solo unas pocas pulgadas) o muchos pies de profundidad. Esto
puede ser un cuerpo de agua estatica como un estanque o un lago, o una corriente de
agua como un rio o un riachuelo. Los sedimentos que estan por debajo del agua
pueden ser recolectados directamente con el uso de un dispositivo manual como una
pala o taladro, o indirectamente usando un sistema de dragado. El método usado
para la recoleccidon de las muestras depende en la profundidad del agua a la que se
encuentra el sitio de muestreo y las caracteristicas fisicas de sedimento que va a ser
muestreado.

1.6.2 Muestreo en barriles
1.6.2.1.  Procedimiento para el muestreo en barriles

» A causa de que los barriles son considerados potencialmente peligrosos, es
indispensable conocer los planes de salud y seguridad en el sitio

» Antes de comenzar a manejar un barril, es importante inspeccionar cualquier
aviso o marcas

» Aungque los niveles indicados expresan que no es peligroso, los técnicos deben ser
cautelosos, ya que una clasificacién del barril algunas veces no especifica de manera
correcta sus caracteristicas

» La inspeccion puede incluir un monitoreo alrededor de los barriles con un
medidor de radiacién, un indicador de gas combustible y un monitor de toxicidad

1.6.2.2.  Preparacion de los barriles para el muestreo

Los barriles pueden ser preparados para un facil acceso, lo que significa colocarlos de
una manera ordenada y de manera vertical permitiendo un espacio para que los
técnicos puedan tomar las muestras. En el sitio de preparacion, los barriles son
separados fisicamente en categorias de acuerdo a sus contenidos; barriles con
contenido liquido, barriles con contenedores en su interior, como botellones
(contenedores plasticos o de vidrio disefiados para mantener materiales cdusticos que
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pueden reaccionar con metales) y paquetes de laboratorio (barriles usados para
mantener pequenos contenedores con quimicos que pueden reaccionar
peligrosamente con otros); o cilindros de gas.

Barriles sospechosos con materiales explosivos o inflamables deben ser

constantemente monitoreados con un medidor de oxigeno/CGI durante su
preparacion.

1.6.2.3.  Apertura del barril para el muestreo

El area apertura del barril puede ser fisicamente separada de las areas de
eliminacién y preparacién del barril. La apertura de los barriles puede ser con 1) con

una llave inglesa manual o 2) con un dispositivo remoto que perfora o remueve la
tapa.

Apertura manual de los barriles.

Llave inglesa manual de tapén. Una llave inglesa universal tiene accesorios para
remover tapones. Para manejar este, los técnicos colocan el barril verticalmente con el
tapon hacia arriba o, para barriles con tapones a los lados, acostar el barril con el tapon
hacia arriba. Una barra larga puede ser adherida para mejorar el manejo de la llave.
Descabezado manual. Este dispositivo funciona abriendo la tapa como si se estuviera
cortando. Es ubicado con sus cuchillas justo en la parte superior o en el borde del barril,
luego se hace una presién en contra del lado del barril. Moviendo la manivela de arriba
hacia abajo se puede cortar totalmente la tapa y asi el barril queda abierto.

Apertura Remota de los barriles.

Destapadores remotos, los cuales son mas costosos pero también mas seguros para los

técnicos, incluyen una punta en forma de garabato, el destapador hidraulico y el destapador
neumatico.

Figura 1.9. Dispositivo de apertura remota

Punta en forma de garabato.

Una punta de metal atada a un elemento mévil es bajada para perforar la parte superior
del barril. La punta debe ser descontaminada antes de abrir cada barril.
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=  Destapador hidriaulico de barril.

El destapador hidraulico tiene una bomba la cual presuriza aceite a través de una linea
hidraulica de longitud. Un dispositivo metalico penetrante es atado al final de la bomba
hidraulica penetrando el barril. El dispositivo de penetracién puede ser ubicado, ya sea
en la parte superior del barril o a un lado de este.

=  Destapador de tapén neumatico.

Un tapén neumatico elimina aire comprimido repartiéndolo a través de una linea de aire
a un taladro neumatico adaptado a un tapén apropiado. El tapén es mantenido por un
sistema de agarre adecuado. Una vez el tapoén ha sido aflojado, el sistema de agarre es
removido antes de realizar el muestreo del barril.

1.6.2.4. Muestreo del barril
Cada barril seleccionado para el muestreo debe ser monitoreado antes y durante de
la actividad. A continuacién se presentan 2 de los dispositivos mas usados para el

muestreo de barriles.

Vaso o tubo hueco.

Es un tubo desechable de 6 a 16 mm de diametro y 1.2 metros de longitud. El procedimiento
para su uso es el siguiente:

» Remover el material de proteccion del contenedor que va a ser muestreado

*» Insertar el tubo hasta el fondo del barril o hasta que una capa de sélidos sea encontrada

»  Permitir que el desecho dentro del barril alcance su nivel natural dentro del tubo

*» Tapar la parte superior del tubo con un tapén o el dedo pulgar, estando seguro que el
liquido no entre en contacto con el tapén

» (Cuidadosamente remover el tapéon del tubo desde el tanque, insertar el extremo
destapado en un envase de muestra

= Soltar el tapén y permitir que el tubo se descargue. Descargue cualquier material
remanente dentro del barril

= Remover el tubo del contenedor muestreado, partirlo en dos piezas, y colocar las piezas
en el barril de disposicién

» Resellar el barril y descontaminar el equipo

Muestreador de desechos liguidos compuestos — COLIWASA

Este dispositivo es un vaso o tubo de polipropileno con un tapén en su punto mas bajo, el
cual permite tomar muestras representativas de desechos heterogéneos en tanques y
barriles. El tapén es atado a una barra que se desliza hacia arriba a través del tubo.
Algunos COLIWASA son destinados para ser desechables. Su fabricacion los hace adecuados
para muestrear liquidos.El procedimiento para el uso del COLIWASA es el siguiente:

* Con el tapon en posiciéon abierta, lentamente bajar el COLIWASA dentro del barril o
tanque permitiendo que el nivel del agua sea el mismo adentro y afuera del tubo. Si el
nivel del liquido dentro del COLIWASA es mas bajo que el nivel de afuera, la toma de
muestra va a ser muy rapida y resultara una muestra no representativa

»  (Cuando el tapén choca con el fondo del contenedor del desecho, presionar el COLIWASA
hacia abajo contra en tap6én para cerrarlo. Cierre el tapon

» Lentamente retirar el COLIWASA del contenedor del desecho con una mano mientras
que con la otra mano limpiar el tubo con un trapo desechable

» (Cuidadosamente descargar la muestra dentro de un contenedor de desechos presionando
el tapén

» Resellar el tanque y descontaminar el equipo
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1.6.3 Muestreoen tanques
1.6.3.1 Procedimiento para el muestreo en tanques

Un tanque puede ser un buque carguero (0 un camién o tren), una pila conteniendo
quimicos provenientes de procesos de manufacturaciéon o estructuras para el
almacenamiento de quimicos o desechos. Los tanques pueden contener materiales
peligrosos o no peligrosos o materiales de desecho en forma de liquidos, lodos o
sélidos de varias estructuras.

1.6.3.2 Preparacion de los tanques para el muestreo
La EPA enumera los siguientes pasos para preparar los tanques para el muestreo:

» Inspeccionar las caracteristicas exteriores del tanque y anotar las observaciones.
Los puntos de muestreo potenciales deben ser evaluados para seguridad,
accesibilidad y calidad de la muestra.

= Antes de la inspeccidon interna del tanque, el equipo que realiza el muestreo
deberia: 1) revisar procedimientos de seguridad y planes de contingencia de
emergencia, 2) asegurar que el tanque esta debidamente situado en el suelo, 3)
remover todas las fuentes de ignicién del area inmediata

»  Utilizar herramientas para remover cualquier cobertura

» Recolectar medidas de la calidad del aire en cada sitio de muestreo. Tomar
lecturas desde la parte superior del tanque, desde encima del puerto de muestreo y
en la zona de respiracion

* Antes de iniciar el proceso de muestreo, usar un ventilador para limpiar
cualquier concentraciéon de téxico o explosivo presente en la parte superior del barril.
No iniciar el proceso del muestreo hasta que las lecturas de los limites de explosién
son mas bajos que 10%

1.6.3.3 Muestreo del tanque

Una vez se ha determinado que el tanque es seguro para el muestreo, los técnicos
deben seguir los siguientes pasos:

* Determinar la profundidad del liquido, lodo o sélido

= Desde la parte superior del tanque, usar un muestreador para muestras
subterraneas o una bomba muestreadora para recolectar muestras liquidas. Para
muestras representativas liquidas de mas de 5 pies de profundidad, recolectar desde
1 pie debajo de la superficie, desde la profundidad media del liquido, y desde 1 pie
encima del lodo. Para liquidos a menos de 5 pies, recolectar una muestra
representativa con el COLIWASA o tubo hueco. Si el tanque tiene mas de un
componente, recolectar muestras directamente de cada capa

» Visualmente comparar las tres muestras liquidas (o la muestra del COLIWASA)
para determinar si estas indican diferentes estratos o fases. Si diferentes fases
aparecen en las tres muestras separadas, muestras adicionales deben ser tomadas
entre cada punto de muestreo para determinar donde ocurren los cambios entre cada
estrato

*» Siotro punto de muestreo esta disponible, repetir el procedimiento de muestreo
para verificar las fases

=  Volver a colocar la cobertura al tanque

» Medir el didmetro exterior del tanque y calcular el volumen de desecho usando
las medidas de profundidad

* Anotar toda la informacién. Marcar el contenedor

= Descontaminar el equipo de muestreo

1.6.3.4 Equipos de muestreo para tanques
Otros equipos usados para el muestreo de tanques son:

=  (Cinta métrica
= Peso
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= (Camara filmadora
= Baldes

*» Linterna
* Indicador del nivel de agua y aceite
» Indicador de gas combustible

Bomba muestreadota

Este dispositivo puede recolectar una muestra desde niveles especificos en un tanque de
almacenamiento. Este es un cilindro de acero inoxidable hueco con un peso hundido que
actia como una valvula que permite el muestreo. Una cuerda atada en la parte superior del
peso abre y cierra la valvula, una segunda cuerda es atada para remover la cobertura la
cual ha sido cerrada mecénicamente para mantener la valvula cerrada después del
muestreo. El procedimiento para el uso de la bomba muestreadora es el siguiente:

= Atar la cuerda para la toma de la muestra y la cuerda para cerrar la valvula a la bomba
muestreadora

» Medir y marcar la cuerda para la toma de la muestra a la altura deseada

* Gradualmente bajar la bomba muestreadora con la cuerda hasta alcanzar la altura
deseada

=  (Cuando el nivel deseado es alcanzado, halar la cuerda de la valvula para permitir que el
muestreador se llene, y luego soltar la cuerda para resellar el muestreador

» Retirar la bomba muestreadora con la cuerda

» Limpiar la bomba

= Ubicar el muestreador sobre el contenedor de la muestra y resellar su contenido

Muestreador de Lodo

Este dispositivo puede recolectar muestras de un tanque grande (15 pies de profundidad).
Esta fabricado con tubo plastico de % de pulgada dividido en secciones de 5 pies marcadas
cada pie. Las secciones tienen roscas que permiten que el lodo sea extendido. La parte
superior tiene un nylon para alcanzar el muestreador. La parte inferior tiene una valvula de
control con un balén que flota hacia arriba mientras que el sedimento es hundido y hacia
abajo mientras que el sedimento es alcanzado. El procedimiento para su adecuado uso es:

* Bajar el muestreador de lodo hasta el fondo del tanque

* Cuando la profundidad ha sido alcanzada y el tubo ha sido llenado hasta el nivel de la
superficie, arrastrar ligeramente la cuerda como si se estuviera recuperando el
dispositivo

=  (Cuando la unidad ha sido colocada en el liquido del tanque, la cantidad de lodo en la
muestra puede ser leida usando las divisiones marcadas en el tubo

Muestreador de materiales simples subterrdneos

Este dispositivo es un tubo construido de acero inoxidable o aluminio con una longitud de 6
pies con un montaje de polipropileno o Teflon® en su parte inferior. Un cable que va desde
la parte superior del dispositivo hasta la inferior permite abrir y cerrar el contenedor a
profundidades especificas. Algunos modelos ofrecen tubos de 6 pies de extensién que
permiten tomar muestras de hasta 30 pies o mas de longitud. El procedimiento para el uso
de este dispositivo es el siguiente:

= Atornillar la botella muestreadora en la parte superior del dispositivo

» Bajar el muestreador a la altura deseada

=  (Colocar el aro en la parte superior del tubo, el cual abre el tapon cargado en la cabeza
del montaje

* Cuando la botella esta llena, liberar el anillo, levantar el muestreador y remover la
botella muestreadora
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1.6.4. Muestreo en pilas de desecho
1.6.4.1. Procedimiento para el muestreo de pilas de desecho

Las Pilas de desecho con contenidos desconocidos o heterogéneos son comunes en
sitios de desechos peligrosos incontrolados. Para obtener una muestra representativa
de una pila de desecho heterogéneo, el plan de muestreo deberia especificar el
muestreo aleatorio estratificado aproximado. El muestreo aleatorio estratificado, el
cual esta basado en una cuadricula tridimensional y métodos de nimeros al azar,
requiere que los técnicos tengan acceso dentro de la pila de desecho. Una
representacién adecuada de una pila puede ser reunida desde diferentes muestras al
azar. Si el muestreo es limitado en ciertos puntos de la pila, un muestreo basado
estadisticamente puede ser representativo solo en la porcién muestreada, a menos
que el desecho sea homogéneo. El muestreo de pilas de desecho es similar al
muestreo de solidos, por ejemplo, palas, cucharas, taladros manuales, tubos

muestreadores. Triers y muestreadores de arena pueden ser usados para sustancias
granulares.

Figura 1.10. Cuadricula de una pila de desecho o un contenedor

1.6.4.2 Trier

Este dispositivo estda formado de un tubo de acero inoxidable que se corta a lo largo
de un lado. Este tubo tiene una terminacién en forma de T en un lado y es
puntiagudo en el otro lado. Es introducido dentro de la pila de desecho y es girado

como un martillo para extraer una muestra representativa. El procedimiento para el
uso del Trier es el siguiente:

» Insertar el Trier dentro del material que va a ser muestreado con un angulo de 0°
a 45°

Rotar uno o dos veces el Trier para cortar un buena porcién de muestra

» Lentamente retirar el Trier

» Para andlisis de organicos volatiles, transferir la muestra a un contenedor
apropiado con una cuchara y asegurar con una tapa. Colocar el remanente de
muestra en un contenedor homogenizador para mezclar completamente la muestra.
Situar la mezcla en un contenedor y taparlo, o si se tiene muestras compuestas,
situar otra muestra de otro sitio de muestreo en el contenedor homogenizador y

mezclar ambas muestras. Cuando la mezcla es terminada, situar las mezclas en un
contenedor
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1.6.4.3 Muestreador de arena

Consiste de dos latas con ranuras o tubos de acero inoxidable. El exterior del tubo
tiene una punta puntiaguda para penetrar el material que esta siendo muestreado.
El procedimiento para el uso adecuado de este dispositivo es el siguiente:

» Elmuestreador en posicion cerrada se debe insertar dentro del material granular
o polvo o el desecho que esta siendo muestreado desde un punto cerca del borde o de
la esquina, a través del centro, y a un punto diagonalmente opuesto al punto de
entrada

= Rotar el tubo en posicién abierta

=  Menear el tubo para que el material entre por las ranuras abiertas

» Cerrar el muestreador y retirarlo del material

» Colocar el muestreador en posiciéon horizontal con las ranuras hacia arriba

* Rotar el tubo exterior y deslizarlo desde el tubo interior

» Transferir el material a un adecuado contenedor

1.7 ASEGURAMIENTO DE CALIDAD Y CONTROL DE CALIDAD

El aseguramiento de calidad se define como el proceso para asegurar que todos los
resultados y decisiones basadas en estos resultados son técnicamente confiables y
estadisticamente validos y son documentados apropiadamente. Los procedimientos de
control de calidad son herramientas empleadas para medir el grado de cumplimiento de los
objetivos de aseguramiento de calidad.

Los resultados no se pueden evaluar con respecto a la precisién y exactitud si no estan
acompafiados de los datos de aseguramiento de la calidad. Estos datos resultan de la
implementacion de procedimientos de control de calidad durante el muestreo y analisis.

Las principales estrategias para documentar la precisiéon y la exactitud son:

1.7.1. Blanco de viaje. Se utilizan para detectar algun tipo de contaminacién durante el
manejo y transporte de la muestra. Este blanco de viaje debe acompanar a las
muestras hacia y desde el campo.

1.7.2. Blanco de campo: Son alicuotas libres de metales y compuestos organicos que en
contacto con los equipos de muestreo son analizadas para detectar algun tipo de
contaminacion procedente de los equipos de muestreo o contaminacién cruzada
originada previamente a la recoleccién de la muestra y durante la toma de la
muestra.

1.7.3. Duplicados de campo: Se emplean para documentar la precision. El valor de la
precision es funcién de la variacion en la composicién de la muestra, la variaciéon
en la técnica de muestreo y variacion de la técnica analitica.

1.7.4. Adicionados de campo: Son usados para determinar la pérdida del analito de
interés durante el muestreo y transporte hasta el laboratorio. Dado que el
adicionado de campo a veces se prepara en el campo, esto puede conducir en
errores por pérdida o por contaminacion. Para eliminar este problema es
aconsejable preparar en el laboratorio estos adicionados a blancos o a muestras
similares a los residuos y luego transportarlos a lo largo del muestreo en los
mismos recipientes que contienen las muestras.

1.7.5. Adicionalmente al control de calidad explicado anteriormente, el programa
completo de aseguramiento de calidad debe existir el protocolo para la toma de
muestras que considere todos los aspectos esenciales de este proceso y debe
contener los siguientes aspectos:

a) Definicién del objetivo de muestreo

b) Definicién de 1 plan de muestreo
¢) Preparacién de los recipientes y equipos
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d) Mantenimiento, calibracién, limpieza de los equipos de campo
e) Preservacién, empaque y transporte de muestras

f) Procedimientos de seguridad industrial y de salud ocupacional
g) Procedimientos de cadena de custodia.

El labaoratorio debe mantener los siguientes registros:

Nombre y Titulo de los analistas que ejecutan los analisis y el encargado de control de
calidad que verifica los resultados y los cuadernos manuscritos del analista y del equipo en
los que se contengan los siguientes datos:

a) Identificacién de la muestra

b) Fecha de analsis

¢)Cantidad de muestra utilizada

d) Ntumero de muestras de control de calidad analizadas

e) Trazabilidad de las calibraciones de los instrumentos de medicién

f) Evidencia de la aceptacién o rechazo de los resultados

g) La informacién original reportada por los equipos en disquetes o en otros respaldos
de informacién.

1.8 CADENA DE CUSTODIA

Una parte esencial de cualquier esquema de muestreo y analisis es asegurar la integridad
de las muestras desde la toma hasta el reporte de los resultados. La posesion y el manejo de
las muestras deben ser trazables desde el tiempo de toma de la muestra, etapas de analisis
y descarte de la muestra. Esta documentacién de la historia de la muestra se denomina
cadena de custodia. Esta documentacién es importante y necesaria cuando existe la
posibilidad que los resultados analiticos o las decisiones basadas en estos resultados podran
ser usados en litigios juridicos.

La cadena de custodia debe considerar la identificacién de la muestra por medio de rétulo
que debe contener:

a.) Numero de la muestra

b.) Nombre de la persona que toma la muestra
c.) Fecha de toma de muestra

d.) Lugar de toma de la muestra

Toda la informacién pertinente al trabajo de campo se debe almacenar en un libro foliado
consecutivamente y debe contener la siguiente informacién:

a.) Localizacién del sitio de muestreo

b.) Nombre y direccién de la persona que toma la muestra

c.) Nombre de la empresa que produce el residuo, si es diferente del sitio de muestreo.

d.) Tipo de proceso que produce el residuo

e.) Tipo de residuo

f.) Composicién aproximada del residuo peligroso

g.) Numero y volumen de la muestra tomada

h.) Propésito del muestreo (Vigilancia, contrato)

1) Descripcién del sitio de muestreo y del método de muestreo

j.) Fechay hora de la toma de muestra

k.) Identificacién de la persona que tomas la muestra

1) Transporte y distribucién de la muestra (Nombre del laboratorio, UPS, Federal
express)

m.) Referencias tales como mapas, fotografias del sitio de muestreo.

n.) Observaciones de campo

0.) Mediciones hechasen campo (pH, inflamabilidad, explosividad)

p.) Firma del personal responsable de las observaciones.

La hoja de de solicitud de analisis es necesaria para acompanar la entrega de la muestra al
laboratorio. La porcién de campo de este formato debe ser llenada por la persona que tomd
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la muestra y debe contener la informacién pertinente anotada en el libro de campo. La
porcién del laboratorio de este formato debe ser completado por el personal del laboratorio y
debe incluir:

2

a.) Nombre de la persona que recibe la muestra
b.) Nimero de la muestra en el laboratorio

c.) Fecha y hora de recibo de la muestra

d.) Entrega de la muestra

e.) Analisis requeridos

La muestra debe ser entregada al laboratorio para andalisis en el menor tiempo posible;
no mas de 2 dias después del muestreo, la muestra debera estar acompanada de la
cadena de custodia y el formato de solicitud de analisis. La muestra debe ser entregada
en el laboratorio a la persona autorizada para recibir muestras.

Las muestras de residuos peligrosos deben ser transportadas de la siguiente manera:

a.) Recoger la muestra en recipientes de 16 onzas o mas pequefias de vidrio o polietileno
con tapa de teflén, para liquidos dejar especio suficiente, aproximadamente el 10%.
Si el material es sélido, el recipiente mas el contenido no debe exceder de una libra
de peso. Si se esta tomando una muestra de compuestos organicos volatiles, llene el
recipiente hasta el septun, pero coloque este recipiente dentro de uno de 16 onzas o
menos de tal forma que se suministre el espacio de aire requerido. Para cantidades
mayores por encima de un galén, se puede recolectar si el punto de inflamacion de la
muestra es de 23°C o mas. En este caso el punto de inflamacién debe ser marcado en
la parte exterior del recipiente y el papel de empaque debe indicar que el punto de
inflamacién es de 23°C o mas.

b.) Sellar la muestra y colocarla en una bolsa de polietileno 4-mil-tick, una muestra por
bolsa.

c.) Coloque la bolsa sellada dentro de una caja metdlica con material absorbente no
combustible (Vermiculita o tierra), para evitar que se rompa, una bolsa por caja.
Cierre a presion la caja, use clips y asegure la tapa.

d.) Marque la caja con:

Nombre y direccion del generador del residuo
Colocar la nota “Liquido inflamable, NOS UN 1993”
O (s6lido inflamable, N.O.S. UN 1325)

e.) Coloque una o mads cajas de metal en un contenedor robusto como neveras de
camping. No se usan sustancias preservantes para muestras de residuos peligrosos
en campo.

f) Preparacién para el embarque: las palabras nota “Liquido inflamable, NOS UN
1993” O (s6lido inflamable, N.O.S. UN 1325, Cargo Aircraft Only; Limited Quantity,
Laboratory Simples, se deben indicar en los papeles de embarque en la parte exterior
del contenedor. Tambien se deben colocar las palabras This Side UP o This Side End
UP. Firmar la certificacién de embarque.

g.) Se debe esperar para atender posibles preguntas del transportador para abrir los
contenedores para inspeccionar o modificar el empaque.

En el laboratorio se debe asignar a una persona para recibir la muestra y hacer la
custodia de la misma, también debe inspeccionar el estado y los sellos de la muestra,
comparar la informacion que viene en el sello del recipiente de la muestra contra la
informacién de la cadena de custodia, asignarle el nimero de radicaciéon y colocarla en el
cuarto frio hasta que sea programada para el analisis.

PROTOCOLOS METODOLOGICOS PARA CORROSIVIDAD

Para la evaluacién de esta caracteristica, se seleccionaron cuatro (4) pruebas diferentes:
determinacion de pH, determinacion de reserva acido/dlcali, evaluacion de corrosividad en
lamina de aceroy aplicacion de la prueba corrositex®.
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El orden de ejecucién de estos procedimientos se presenta en la Figura 2.5. En ésta, se
advierte que la primera prueba a realizar corresponde a la determinacién del pH del
residuo. Silos resultados de esta prueba se encuentran dentro de los limites presentados, se
considera que el residuo es corrosivo y la evaluacion de la propiedad finaliza. Si por el
contrario, el pH determinado se encuentra en el rango que indica que el residuo evaluado no
es corrosivo, se procede a realizar la determinacién de la reserva acido/alcali, cuyo resultado
combinado con el pH determinado en la etapa anterior permitira la catalogaciéon del residuo.
Si los resultados se ajustan a los criterios presentados en la Figura 2.1, la prueba finaliza y
se considera que el residuo exhibe propiedades corrosivas. En caso que este resulte ser no
corrosivo desde el punto de vista de la combinacidon pH-Reserva dcido/alcali, se procede a
hallar la tasa de corrosién producida por el residuo sobre lamina de acero y finalmente en
caso que los resultados se encuentren por debajo del limite establecido a las condiciones de
la prueba, se finaliza la evaluacion aplicando la prueba Corrositex®, indicativo de la
corrosion que puede causar el residuo al entrar en contacto con la piel humana. Si el
resultado de los cuatro (4) protocolos ejecutados arroja que el residuo no puede ser
catalogado como corrosivo, se finaliza la serie de pruebas y se concluye que el residuo bajo
estudio no exhibe propiedades caracteristicas de residuos que presentan la propiedad de
corrosividad.

A continuacién se presentan los protocolos seleccionados para la determinacién de distintas
caracteristicas, cuya evaluacién permitira la catalogacién de un residuo como corrosivo.

2.1. METODO DE PRUEBA MEDICION ELECTROMETRICA DE pH

I ALCANCE Y APLICABILIDAD

. Este método mide el pH de desechos acuosos y de multiples fases en los cuales la fase
acuosa constituya al menos el 20% del volumen total del desecho.

. Este método no se puede aplicar a acidos y bases concentradas, ni a acidos y bases
concentrados mezclados con sustancias inertes.

. Se requiere que el desecho tenga un contenido minimo de agua para medir el pH. El

método es aplicable a sustancias en estado s6lido15.

IL PRINCIPIO DEL METODO
El pH de la muestra es determinada electrométricamente usando un electrodo de vidrio en
combinacién con un electrodo de referencia 6 un electrodo combinado.

IT. INTERFERENCIAS

. El electrodo de vidrio, en general, no esta sujeto a inferencias de la solucién de color,
turbiedad, coloides, oxidantes, reductores, o salinidad moderada (<0,1 molar).

" El error por sodio a niveles de pH > 10 puede ser reducido o eliminado usando un
electrodo de bajo error de sodio.

. Capas de material aceitoso o material particulado pueden disminuir o dadar la

respuesta del electrodo. Estas capas pueden ser removidas por una suave limpieza o
un enjuague con detergente, seguidas por un enjuague con agua destilada.
Tratamiento adicional con acido clorhidrico (1:10) puede ser necesario para remover
cualquier pelicula remanente.

. La temperatura puede afectar la determinaciéon de pH por dos causas. La primera es
el cambio en la respuesta del electrodo a varias temperaturas. Esta interferencia
debe ser controlada con un instrumento con compensacién de temperatura o
calibrando el equipo con su electrodo a la temperatura de la muestra. La segunda
causa es el cambio del pH debido a los cambios en la muestra por cambios en la
temperatura. Este error es dependiente de la muestra y no puede ser controlado.

1V. EQUIPOS Y MATERIALES
* pHmetro.
= Electrodo de vidrio.

15 En caso de que la sustancia problema sea un monolito sélido, el procedimiento de determinacién de pH a
seguir es el correspondiente al del Anexo 1
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» Klectrodo de referencia: Un electrodo de cloro plata-plata u otro electrodo de referencia
de potencial constantel®.

» Agitador magnético y barra de agitacién cubierta en teflon.

» Termodmetro ylo sensor de temperatura para compensacién automatica.

V. REACTIVOS

Soluciones tampén de estandar secundario preparado de sales NIST 6 comprados. Estas
soluciones vendidas comercialmente deben ser validadas por comparacién con estandar
NIST. Se requiere tener como minimo un buffer de pH 2 para desechos acidos y un buffer
pH 12 para desechos causticos.

VL.  PROCEDIMIENTO

Calibracion

Se debe calibrar de acuerdo al procedimiento de operacién del equipo. Cada sistema
pHmetro/electrodo debe ser calibrado con un minimo de dos (2) puntos que abarque el pH
esperado de la muestra y su diferencia debe ser 3 o0 mas unidades de pH. La medicién para
desechos con un valor de pH > 12 debe medirse a 25 + 1°C. El ajuste se debe repetir en
porciones sucesivas de las dos (2) soluciones buffer hasta que las lecturas estén dentro de
0,05 unidades de pH del valor de la solucién buffer.

Procedimiento

. Localizar la muestra en un beaker de vidrio limpio, usando suficiente volumen para
cubrir los elementos sensores del electrodo y dar un adecuado espacio para la barra de
agitacion magnética. Si se estan realizando mediciones de campo, el electrodo puede
ser inmerso directamente en la corriente de la muestra a una profundidad adecuada y
se debe mover de manera que se asegure suficiente movimiento de la muestra a través
de los elementos sensores del electrodo.

" Si la temperatura de la muestra difiere en mas de 2 °C de la solucién buffer, la
medicién de pH debe ser corregida.
" Leer y registrar el pH de la muestra y la temperatura. Repetir la medida sobre

alicuotas sucesivas de muestra hasta que los valores difieran por menos de 0,1
unidades de pH. Usualmente con 2 o 3 cambios es suficiente.

VII. RESULTADOS
La sustancia se podra considerar corrosiva si el valor de lectura de pH se encuentra fuera de
los rangos sugeridos por la normatividad.

VIII. INFORMACION ESTADISTICA

En la tabla 2.1 se presentan los datos de exactitud de un estudio de desempefio con datos de
cuarenta y cuatro (44) analistas, en veinte (20) laboratorios analizando, seis (6) muestras de
agua sintética conteniendo incrementos exactos del ion hidroxilo.

Tabla 2.1. Informacién estadistica determinacién electrométrica de pH

pH Desviaci6n estdndar Sesgo (%) Sesgo (pH)
35 0,10 0.29 0,01
35 0.11 0,00

7.1 0,20 +1,01 +0,07
7.2 0,18 0,03 -0,002
8.0 0,13 0,12 0,01
8.0 0,12 +0,16 +0,01

IX. REFERENCIAS

Método 9040C. Medicién de pH electrométrica. SW 846. Revisién 3 Noviembre 2004

16 Electrodos combinados incorporando tanto funciones de medicién y referencia son convenientes y son
disponibles con materiales s6lidos o de llenado tipo gel que requieren mantenimiento minimo
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Calibrar el pHmetro
Localizar la muestra o buffer en un
beaker de vidrio

(La diferencia de
T la muestra y el
buffer es > 2°C?

Hacer correccién
de pH

Introducir el electrodo y
medir el pH de la muestra

!

Leer y registrar el pH y la
temperatura, repetir 2 6 3 veces

con alicuotas diferentes

gura 2.1. Diagrama de flujo procedimiento para determinacién electrométrica de pH.

2.2. DETERMINACION RESERVA ACIDO/ALCALI

I. ALCANCE Y APLICABILIDAD

. El método es aplicable a sustancias sélidas y liquidas.

" Permite determinar la reserva acido/alcali de una sustancia, definida como la
cantidad equivalente de base, necesaria para llevar el pH de ésta hasta un valor
previamente establecido.

IL PRINCIPIO DEL METODO

Una muestra de la sustancia en estado s6lido o liquido es titulada con solucién de hidréxido
de sodio (sustancias con pH inferior a 4.0) o solucién de 4cido sulftrico (sustancias con pH
superior a 10.0) hasta valores de pH establecidos (4.0 y 10.0 para sustancias acidas y
alcalinas respectivamente). El valor de la reserva 4cido alcali se expresa en términos de la
cantidad equivalente de hidréxido de sodio necesaria para la titulacién de cien (100) gramos
de sustancia y constituye un indicativo de la capacidad buffer de la sustancia o residuo.

III. INTERFERENCIAS

No se reportan posibles interferencias en la determinacién.

IV. EQUIPOS Y MATERIALES
=  Bureta

=  Vaso de precipitado

= Balanza analitica
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* pH metro
* Agua destilada

V. REACTIVOS

=  Solucién de acido sulfurico 2 N
= Solucién de hidréxido de sodio 2 N

VL PROCEDIMIENTO

. En caso de sustancias s6lidas, tomar una muestra de aproximadamente 5 g en un
vaso de precipitado. En caso de sustancias en estado liquido, tomar una muestra de
aproximadamente 50 mL.

. Registrar el peso exacto de la muestra.

. Para muestras s6lidas, disolver o suspender en 50 mL de agua destilada.

. Registrar el pH de la muestra.

. Si el pH de esta se encuentra por debajo de 4.0, llenar la bureta con la soluciéon 2 N

de hidréxido de sodio. Siel pH registra un valor superior a 10.0, llenar la bureta con
la solucién 2 N de acido sulftrico.

. Para muestras con pH inferior a 4.0, agregar la solucién de base hasta alcanzar un
pH de 4.0 unidades.

. Para muestras con pH superior a 10.0 agregar la solucién de acido a la muestra
hasta alcanzar un pH de 10.0 unidades.

. Registrar el volumen de solucién consumido.

VII. RESULTADOS

La reserva acido/alcali, expresada como g NaOH/ 100 g muestra, se calcula como:

8000*V
m

Reserva acido/alca li =

donde,
V = volumen de solucién de NaOH o H2SO,4 adicionado para alcanzar pH =4.0 o pH= 10.0 (L).
m = peso de la muestra (g).

La definicién de un residuo como corrosivo con base en la reserva acido/alcali se realiza en
combinacién con el pH de éste mediante el calculo de:

pH + 1/12 reserva acido/alcali y pH - 1/12 reserva acido/4lcali

Si el mayor valor es igual o superior a 14.5 o el menor valor es igual o inferior a 0.5, el
residuo se considera corrosivo.
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Sustancia liquida o

solida?

Solida Tomar una muestrade 5 g de la

sustancia en un vaso de

precipitados

Registrar el peso exacto de la
muestra

Tomar una muestrade 50 mL de la

sustancia en un vaso de precipitado

Disolver en 50 mL de agua
destilada

Registrar el peso exacto de la muestra

Determinar pH dela muestra

No No

Si Si
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Llenar bureta con solucién de NaOH 2N

Adicionar NaOH ala muestra hastapH =4.0

Anotar volumen adicionado

Llenar bureta con solucién de HySO4 2N

Adicionar H,SO, ala muestra hastapH = 10.0

Anotar volumen adicionado

Figura 2.2. Diagrama de flujo procedimiento para determinacién de reserva acido/alcali.

VIII. INFORMACION ESTADISTICA
No se presenta informacién estadistica sobre los resultados obtenidos mediante la aplicacion
del procedimiento presentado.

IX. REFERENCIAS
Young J, How M, Walker A, Worth W. Classification as corrosive or irritant to skin of
preparations containing acidic or alkaline substances. Toxicology in Vitro. Vol 2: 19-26.

1988.
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2.3. METODO DE PRUEBA CORROSION AL ACERO

I. ALCANCE Y APLICABILIDAD
El método mide la corrosividad al acero de desechos liquidos acuosos y no acuosos. Con base
en los resultados obtenidos se puede identificar si el desecho presenta la caracteristica de
corrosividad como un peligro fisico.

II. PRINCIPIO DEL METODO

Este método expone cupones de tipo Acero SAE 1020 al desecho liquido que se va a evaluar
en una relacién minima de volumen del desecho a area del cupén metalico de 40 mL/cm?, a
una temperatura de 55°C y tiempo determinados, después de los cuales se mide el grado de
pérdida de material del cupon. Se determina la corrosividad de dicho desecho por diferencia
de peso del cupdn.

III.INTERFERENCIAS

Se pueden presentar grandes diferencias ocasionadas cuando la superficie del metal se ha
pasivado. Se pueden presentar resultados subestimados cuando hay pérdidas de masa en
puntos localizados como grietas.

IV. EQUIPOS Y MATERIALES

. Se debe usar un recipiente de tamafio adecuado (usualmente entre 500 a 5.000 mL)
con tres (3) cuellos de dimensién apropiada (por ejemplo NS29/32), uno de ellos para el
condensador de reflujo. Este debe ser construido de un material que no sea afectado
por el residuo y que no contamine el residuo que se esta evaluando (por ejemplo, vidrio
6 PTFE). Un recipiente tipico para este tipo de ensayo se muestra en la figura 2.3.

. Termdémetro y mecanismo de regulaciéon de temperatura.
" Aparato de calentamiento (manta, plancha o bafio).
. Sistema de soporte para los especimenes metalicos. El método de soporte de los

cupones puede variar con el aparato usado para realizar el ensayo, sin embargo este
debe ser disefiado para que los especimenes estén aislados fisica y eléctricamente uno
de otro, y para que estos permanezcan aislados de cualquier elemento metalico u otro
elemento usado en el ensayo. Este debe ser construido de un material que no sea
afectado por el residuo y que no contamine el residuo que se esti evaluando Algunos
materiales de soporte son vidrio, hilos de PTFE no extruido, fluorocarbonados o metal
revestido.

. Cupones o especimenes fabricados en acero SAE 1020. El tamafio y forma debe
asegurar el contacto libre con el desecho. Todos deben ser medidos rigurosamente con
calibrador métrico a una exactitud de 0,01 mm para permitir un calculo exacto del
area expuesta. Una forma conveniente es un espécimen circular de alrededor de 3.75
cm de diAmetro con un espesor aproximadamente de 0.32 cm. El espécimen debe tener
un orificio para colocarse en la montura de soporte, cuyo didmetro aproximado puede
ser de 0.80 cm. El area superficial total de un espécimen circular estara dado por la
siguiente ecuacion:

3.14
A D D) + () x(3.14)x(D) + (t)x(3.14)x(d )
donde,
t = espesor del espécimen
d = diametro de hoyo para colgarlo en el soporte

D = didametro del espécimen

Si el hoyo del espécimen es cubierto completamente por la montura del soporte, el Gltimo
término de la ecuacién se omite. Se pueden esperar resultados mas uniformes si una capa
sustancial del metal es removida de los cupones antes del ensayo.

» Balanza analitica con precision de + 0,001 g o mejor.

= Mecanismo de agitacion.

» Lija abrasiva No. 120
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V. REACTIVOS

Solucion de impieza quimica 1

Republica de Colombia

Figura 2.3. Equipo para medida de
corrosividad sobre acero SAE 1020.

A termémetro

B: Frasco de cristal

C: especimenes metalicos colgados en
el dispositivo de soporte

D: manta caliente (placa  de
calentamiento)

E: interfase liquida

F: abertura de la tapa para anadi
aparatos adicionales de ser necesarios

G: condensador de reflujo

Solucién de hidréxido de sodio al 20% con 200 g/L de polvo de zinc.
»  Hidréxido de sodio (NaOH) (20%): disolver 200g de NaOH en 800 ml agua tipo II y

mezclar bien.
=  Polvo de Zinc grado reactivo.

Solucion de limpieza quimica 2

HCI concentrado con 50 g/L de cloruro estaiioso y 20 g/L de cloruro de antimonio.

» Acido Clorhidrico (HC]) concentrado
» (Cloruro estafioso (SnCl »)
» (Cloruro de antimonio (SbCl 5)

Solvente (requerido para limpieza quimica, uno de las siguientes alternativas)

= Acetona

=  Diclorometano

= Alcohol

= Acetona o Metanol

» Detergente sin blanqueador
* Agua destilada

»  Acido sulfurico (requerido si se va a realizar lim pieza electrolitica)
* Eter diortotolil tiourea (Inhibidor que se puede utilizar para la limpieza electrolitica)

VL. PROCEDIMIENTO

Limpieza inicial

35

Pulir los cupones o especimenes por tratamiento quimico, remocioén electrolitica, o pulido con
abrasivo grueso. Al menos se debe remover 0,254 mm 6 2 a 3 mg/cm?. El tratamiento final
de la superficie del espécimen incluye utilizar papel o tela abrasiva (lija) No. 120. La
limpieza final consiste en restregar con blanqueador libre de polvo, seguido de un enjuague
con agua destilada y luego en acetona 6 metanol, por ultimo secar al aire. Al final de la
limpieza el cupén debe colocarse en el desecador hasta ser utilizado. Cada espécimen o
cupdn debe ser estampado, grabado, cortado con una marca de identificacién adecuada, esto

puede generar corrosién localizada.

» Pesar los especimenes metalicos.
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* KEnsamblar el montaje del recipiente, con termémetro, aparato de calentamiento, equipo
de agitacién. Colocar los cupones en el sistema de soporte. Se deben utilizar tres (3)
cupones en el ensayo; uno totalmente sumergido con una distancia entre el borde
superior del cupon y la superficie del liquido de 10 mm, otro sumergido la mitad en el
liquido, y el tercero en la fase gaseosa.

= Llenar el contenedor con la cantidad apropiada de desecho, considerando que se debe
mantener la relacién minima de volumen del desecho a area del cupén metalico de 40
mL/cm?2,

* Comenzar la agitacion a una velocidad que asegure que el liquido se mantenga bien
mezclado y homogéneo. En residuos que tengan su punto de ebullicion cerca de la
temperatura del ensayo, la conveccidon térmica puede ser una adecuada fuente de
agitacién por lo cual no se requeriria de ningun equipo extra. En soluciones con altas
viscosidades, se recomienda el suministro de agitacion.

» Utilizando el dispositivo de calentamiento llevar la temperatura del residuo a 55°C +
1°C. Las pérdidas por evaporacién deben ser controladas por un mecanismo de nivel
constante 6 por adiciones frecuentes del residuo para mantener el volumen original
dentro de un + 5%.

* Mantener las condiciones durante 24 horas, al final de los cuales se retiran los cupones.

Limpieza final de los cupones

El procedimiento de limpieza debe remover todos los productos de la corrosién removiendo
un minimo del metal sano. La limpieza puede realizarse por tres métodos diferentes:
mecanico, quimico y electrolitico. Después de esta limpieza, el cupon se debe restregar con
blanqueador libre de polvo, seguido de un enjuague con agua destilada y luego enjuagar con
abundante solvente (acetona é metanol). Por ultimo secar al aire. Al final de la limpieza el
cup6n debe colocarse en el desecador hasta ser utilizado. Sea cual sea el tratamiento que se
use para limpiar los especimenes, su efecto en la remocién de metal sano debe ser
determinada por medio de un blanco (un espécimen que no haya sido expuesto al residuo).
Elblanco se debe pesar, luego limpiar junto con el espécimen de la prueba, y al final pesar.

» Limpieza mecanica: incluye restregar, lijar, cepillar y procedimientos ultrasénicos. El
método mas utilizado es restregar con un cepillo de cerdas y un abrasivo suave, los otros
se usan en casos de alta corrosion, como primer paso antes de restregar. Se debe tener
precaucion de no remover metal sano.

» Limpieza gquimica’ remocién de material en la superficie del especimen por dilucién en
un solvente apropiado y luego inmersiéon en la solucién de limpieza. Solventes como la
acetona, diclorometano, y alcohol, se utilizan para remover aceites, grasas, o materiales
resinosos.

Las soluciones convenientes para eliminar la corrosién del acero son:

Soluciones de limpieza ;I;:;I:fsoi‘gf Temperatura
20% NaOH + 200 g/1 polvo Zinc 5 minutos Ebullicién
HCI conc.+ 50 g/l Sf’lClz + 20 g/leCl3 hasta estar hmplo Frio

» Limpieza electrolitica: esta debe ser precedida por un cepillado para remover los
productos adheridos de la corrosién. A continuacién se presenta un método de limpieza
electrolitico que puede ser usado:

Solucién 50 g/L HaSOy4
Anodo carbén o plomo
Catodo espécimen de acero
Densidad actual del catodo 20 amp/cm?
Inhibidor 2 cc inhibidor organico/L
Temperatura 74 °C
Periodo de exposicién 3 min.

Se debe tener precaucién de asegurar un buen contacto eléctrico con el cupon para evitar
contaminacion de la solucién de limpieza con iones metalicos facilmente reducibles y
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asegurar que no ocurra descomposicién del inhibidor. Como inhibidores se puede usar
0,5 g/L de éter diortotolil tiourea.

» Pesar los especimenes. La pérdida de peso se usa como la principal medida de la
corrosion. Para poder utilizar esta pérdida de peso como una medida de corrosion, se
requiere asumir que toda la pérdida de peso ha sido causada por la corrosién y no por
perdidas locales.

VII. RESULTADOS

Para determinar la tasa de corrosion se usa la siguiente formula:

(Wi, —wr.) — Wi, —Wf,)] x 11.145
AxT

Tasa de corrosién (mm/afio) =

donde,

Wi : peso inicial del cupén después de la limpieza inicial (mg)

We: peso final del cupén después de la exposicién a la sustancia en evaluacién y del proceso de
limpieza realizado (mg)

Wib: peso inicial del cupén usado como blanco antes del proceso de limpieza (el mismo realizado para
el cup6n del ensayo) (mg)

Wi, peso final del cupén usado como blanco después del procesos de limpieza (el mismo realizado
para el cupén del ensayo) (mg)

A’ 4rea (cm?2)

T: tiempo (horas)

11,145: factor de conversién considerando la densidad del acero tipo SAE 1020 7,86 g/cm3, y convertir
unidades a tasa de corrosién en mm/ano.

* Se debe reportar la forma y dimensiones del cupén o espécimen y el método usado para
preparar los especimenes para el ensayo.

=  Se debe reportar el método de limpieza después de la exposicion.

= KEn los casos en los cuales la corrosién no pudo ser removida totalmente, la perdida de
masa debe ser reportada, pero con una observacién indicando que algunos productos de
la corrosién no fueron removidos.

» Tasas de corrosion para cada espécimen evaluado.

» Se usa el valor del espécimen con mayor tasa de corrosion.

VII. INFORMACION ESTADISTICA
No se presenta informacién estadistica sobre los resultados obtenidos mediante la aplicacion
del procedimiento presentado.

IX. REFERENCIAS

= Method 1110A Corrosivity Toward Steel SW- 846.

»  Secciéon 37. Procedimientos de clasificacién, métodos de prueba y criterios relativos a las
sustancias de la clase 8. Libro de Pruebas y Criterios — Naranja de las Naciones Unidas.

NACE Internacional the corrosion society. Estandar Test Method Laboratory Corrosion
Testing of Metals NACE Standard TM0169-2000 item No. 21200
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Ensamblar el aparato

Limpiar y pesar los
especimenes

l

Llenar el reactor y agitar

bien el residuo

Calentar el residuo a 55 £1

°C

l

Introducir los especimenes
durante 24 horas

l

Realizar limpieza: mecanica, quimica o

electrolitica

l

Pesar los especimenes

A

Determinar la tasa de corrosién

Republica de Colombia

Figura 2.4. Diagrama de flujo procedimiento para determinacién de corrosién al acero.
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2.4. DIAGRAMA METODOLOGICO DETERMINACION CARACTERISTICA DE
CORROSIVIDAD

Determinacién pH del

residuo

. Residuo
Si )
pH>12.50<2.0? COrrosivo

/

Determinacién reserva .
Y '3 . F‘ln
acido/alcali

Residuo
pH + 1/12reserva Si _
4cido/alcali > 14.50 pH - €Orrosivo
1/12 reserva acido/alcali < ——
0.5?
No
Fin
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/
Determinacién

corrosividad al acero

Tasa de
corrosién mayor
a 6.35 mm/ano?

Si Residuo

corrosivo

Fin
No
Aplicacién prueba
Corrositex®
Residuo
(Resultado .
.. COTTOSivo
positivo?
Fin

Residuo no
COrrosivo

Fin

Figura 2.5. Arbol de decisién para ejecucion de pruebas relativas a clasificacion de residuos corrosivos.

3 PROTOCOLOS METODOLOGICOS PARA EXPLOSIVIDAD

La evaluacién de la explosividad de un residuo, involucra diferentes pruebas de tipo
complementario, que determinan desde diferentes angulos si un residuo puede ser
catalogado como tal.

Estas pruebas incluyen la determinacién de la capacidad de propagacion de la detonacion, la

sensibilidad ante condiciones de calor intenso, el efecto de la inflamacion en espacio limitado
y la sensibilidad a estimulos mecdnicos, especificamente choque y friccion.
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Un resultado positivo en cualquiera de estos ensayos indica que el residuo es explosivo, sin
que un resultado negativo signifique que el residuo pueda ser considerado como no
explosivo, debido a que cada prueba evalia reacciones ante estimulos especificos y por tanto
pueden presentarse estimulos diferentes ante los cuales el residuo exhiba caracteristicas
explosivas.

El orden de ejecucién de las distintas pruebas no es especifico, debido a que como se
menciond anteriormente, se trata de pruebas complementarias. Sin embargo, debido a la
complejidad de algunos de los procedimientos, se plantea una secuencia que inicia el proceso
de evaluacion de esta caracteristica mediante la aplicacion de las pruebas con el menor
grado de dificultad en su realizacién (Figura 3.17).

A continuacién se presentan los cinco (5) protocolos seleccionados para la determinacién de
distintas caracteristicas, cuya evaluaciéon permitira la catalogacion de un residuo como

explosivo.

3.1. PRUEBA PARA DETERMINAR LA PROPAGACION DE LA DETONACION -
PRUEBA DE EXCITACION CON BARRERA INTERPUESTA

I. ALCANCE Y APLICABILIDAD

. El método es aplicable a sustancias liquidas y sélidas.

. Permite determinar si una sustancia en condiciones de espacio limitado, al ser
sometida a la detonacién producida por una carga multiplicadora, tiene la capacidad
de propagar dicha detonacién.

11 PRINCIPIO DEL METODO

Una sustancia en estado liquido o sélido es introducida en un tubo de acero de dimensiones
especificas y puesta en contacto con un material detonante con el fin de determinar si la
sustancia propaga la detonacién producida. En este caso, la sustancia se considera como
explosiva.

III. INTERFERENCIAS

No se reportan posibles interferencias en la determinacién.

1v. EQUIPOS Y MATERIALES

" Equipo compuesto por un tubo de acero al carbono, estirado en frio y sin costuras, con
un diametro exterior de 48 £ 2 mm, un espesor de pared de 4.0 £ 0.1 mm y una
longitud de 400 £ 5 mm. En caso que la sustancia bajo prueba pueda reaccionar con
el acero, el tubo debe ser revestido interiormente con resina de fluorocarbono. El
extremo inferior del tubo se encuentra cerrado por dos capas de polietileno laminado
de 0.08 mm de espesor, sujetas mediante tiras de goma eldstica y cinta aislante de
tal manera que se permita la deformacién plastica. En caso que la sustancia bajo
prueba presente reaccion con el polietileno, este material puede ser reemplazado por
laminas de politetrafluoretileno. En el extremo superior del tubo se encuentra una
placa de acero suave de 150 = 10 mm de lado y 3.2 £ 0.2 mm de espesor, que esta
separada del tubo por dos elementos de 1.6 £ 0.2 mm de espesor y que se conoce como
placa testigo. La Figura 3.1 presenta un esquema del equipo y sus partes
constitutivas.

= Detonador.
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(A) Elementos separadores (B) Placa testigo
(C) Tubo de acero (D) Sustancia sometida a prueba
(E) Carga multiplicadora de ciclonita/cera o (F) Receptaculo del detonador
pentrita/ TNT (H) Membrana de plastico

(G) Detonador

Figura 3.1. Equipo para prueba de excitacién con barrera interpuesta.

V. REACTIVOS

42

Carga multiplicadora de ciclonita/cera (95/5) o de pentrita/TNT (50/50) de 50 + 1 mm de

didmetro con una densidad de 1600 + 50 kg/cm3 (longitud de 50 mm).

VL. PROCEDIMIENTO

. Se llena el tubo de acero con la sustancia a estudiar. En el caso de sustancias sélidas,
se introduce una cantidad suficiente para llenar el tubo y éste se golpea muy
suavemente hasta que la sustancia se comprima en su interior; posteriormente se
agrega una cantidad adicional de muestra y se repite el procedimiento hasta que

nuevamente se complete la totalidad del volumen del tubo

" Se coloca el tubo en posicién vertical
. Se toman 160 g de la carga multiplicadora
. Si se trata de ciclonita/cera, ésta puede prensarse en una o varias piezas mientras la

carga total corresponda a las especificaciones. Si se trata de pentrita/TNT ésta debe

ser moldeada

" La carga multiplicadora se pone en contacto directo con la lamina que sella el

extremo inferior del tubo

. Se coloca el detonador contra la carga multiplicadora y se activa. Se realizan dos

ensayos en caso de no presentarse detonaciéon en el primero

VII. RESULTADOS

Se considera que la sustancia puede propagar la detonacién y por tanto es explosiva, sien la
prueba el tubo se fragmenta completamente o la placa testigo resulta perforada. Si no se
presenta ninguno de estos resultados, se considera que la sustancia no propaga la
detonacién, mas no que la sustancia no sea explosiva. En la Tabla 3.1 se presentan algunos

resultados obtenidos con diferentes sustancias estudiadas.
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Tabla 3.1. Resultados obtenidos con diferentes sustancias aplicando la prueba de excitacibn con barrera
interpuesta

Sustancia Densidad aparente Longtuq’de Placa testigo Resultado
(kg/m3) Fragmentacién (cm)
Nitrato amodnico 800 40 Abovedada Positivo
Nitrometano 1130 40 Perforada Positivo
Perclorato aménico 1190 40 Perforada Positivo
Agua 1000 <40 Abovedada Negativo

VIII. INFORMACION ESTADISTICA

No se presenta informacién estadistica sobre los resultados obtenidos mediante la aplicacion
del procedimiento presentado.

Llenar el tubo de acero con la

sustancia bajo prueba.

Comprimir la muestra
mediante pequenos golpes al

tubo.

Introducir muestra adicional
en el tubo y realizar la

compresiéon de ésta.

Repetir el procedimiento
hasta completar el volumen

del tubo con la muestra.

Poner el tubo en posicién
vertical.

Tomar 160 g dela carga

multiplicadora.

Prensar en una o varias
piezas la carga de
ciclonita/cera o moldear la
carga en el caso de
pentrita/TNT
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Poner la carga multiplicadora
en contacto directo con la
lamina que sella el extremo

inferior del tubo.

Colocar el detonador contra
la carga multiplicadora y

activarlo.

Realizar dos (2) ensayos en
caso de no presentarse

detonacion en el primero.

Figura 3.2. Diagrama de flujo procedimiento para determinacién de sustancias que tienen la capacidad de
propagar la detonacién.

IX. REFERENCIAS
UNECE - Manual de Pruebas y Criterios- Prueba 1 a).

3.2. PRUEBA DE SENSIBILIDAD ANTE CONDICIONES DE CALOR INTENSO -
PRUEBA KOENEN

I. ALCANCE Y APLICABILIDAD

. El método es aplicable a sustancias liquidas y sélidas.

. Permite determinar la sensibilidad de sustancias en estos estados ante los efectos de
calor intenso en un espacio muy limitado.

1L PRINCIPIO DEL METODO

En el método, la sustancia sélida o liquida se introduce en un tubo en condiciones especificas
y se somete a calentamiento mediante gas propano, realizando el sellado del tubo con
placas que presentan un orificio de distintos diametros. La prueba se realiza iniciando con
la placa de mayor didmetro (20.0 mm) y en caso de que no se presente explosién se utilizan
las placas con orificios de menor diametro hasta que se presente explosiéon, teniendo como
limite un diametro de 1.0 mm. En caso que no se presente explosién utilizando estos
didmetros, o se observen determinados efectos en el sistema al finalizar la prueba, la
sustancia se considera no sensible al calentamiento en espacio confinado. En caso que se
presente explosidon, se analiza el tipo de fragmentacién obtenido y se determina si la
sustancia puede ser considerada como explosiva.

III. INTERFERENCIAS

No se reportan posibles interferencias en la determinacion.

1v. EQUIPOS Y MATERIALES

" El equipo necesario para la prueba esta constituido por un tubo de lamina fina de
acero no reutilizable, con un sistema de cierre reutilizable. El tubo, cuyas
dimensiones y caracteristicas se presentan en la Figura 3.3, se encuentra ubicado en
un dispositivo de calentamiento y proteccién y tiene un peso de 25.5+ 1 g. En el
extremo abierto del tubo se encuentra una brida cubierta con una tuerca ajustable
con llave 36 y un collar roscado. La placa de cierre a través de la cual salen los gases

Camera 102 No. 20-30, Bogota D.C. — Colombia PBX. 3527160 www.ideam.gov.co



Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial
Republica de Colombia

é Instituto de Hidrologia, Meteorologia y Estudios Ambientales 45

IDEAM

resultantes de la descomposicién esta elaborada en acero al cromo, resistente al calor
y el diametro del orificio de salida se encuentra en medidas entre 20 y 1 mm.
Finalmente se encuentra del dispositivo de cierre del equipo, formado por una tuerca
de diametro 10.0 o 20.0 mm ajustable con llave 41.

" El dispositivo de calentamiento y proteccion en el que se introduce el tubo cuenta con
dos varillas apoyadas en orificios que se encuentran en paredes opuestas de la caja.
Entre estas varillas se suspende el tubo al realizar la prueba. Igualmente en el
dispositivo se encuentran cuatro (4) quemadores con sistema de encendido eléctrico.
La distribucion de los quemadores en el sistema se presenta en la Figura 3.4.

. Gas propano provisto en cilindro con regulador de presion.
" Termopar de 1 mm de diametro.

. Sistema de extraccién de gases.

. Lubricante a base de disulfuro de molibdeno.

V. REACTIVOS
Dibutilftalato

VL.  PROCEDIMIENTO

Primera etapa
. Se introducen 27 cm?3 de dibutilftalato en el tubo del equipo
" Se sella el tubo con una placa de cierre de 1.5 mm de didmetro
" Se ubica el tubo en la caja de calentamiento y protecciéon
" Se ubica un termopar en el centro del tubo 43 mm por debajo del borde
. Se evacua la zona de la prueba
. Se permite el paso de gas propano y su distribucién a través del sistema de

quemadores
. Se registra el tiempo necesario para que la temperatura del liquido pase de 135 a

285°C.
" Se calcula la velocidad de calentamiento mediante:

423.15K
V - 1
p (1)

donde,

V = velocidad de calentamiento (K/s)
t = tiempo empleado para aumentar la temperatura de 135 a 285°C (s)

. Se repite el procedimiento, regulando la presién del gas hasta que la velocidad de
calentamiento resulte ser de 3.3 £ 0.3 K/s.

Segunda etapa

. En el caso de sustancias sélidas, se introducen en un tubo 9 cm? de sustancia y se
compactan con una fuerza de 80 N aplicada a la seccién transversal del tubo

" Si el material es compresible, se adiciona una nueva cantidad de la sustancia y se
compacta hasta que la muestra en el tubo llega hasta 55 mm del borde

" Se determina la masa total adicionada hasta ese nivel

. En una etapa posterior, se toma un nuevo tubo y se adiciona una cantidad de
muestra compactada igual a la tercera parte de la masa determinada anteriormente

" Se agregan dos muestras adicionales de la sustancia previamente compactadas a
80N

. Se adiciona una nueva cantidad de muestra compactada o se retira hasta que la
sustancia en el tubo se encuentre a 15 mm del borde de éste

. La cantidad de muestra empleada en esta etapa corresponde a la que sera utilizada

en cada prueba
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Figura 3.3. Equipo empleado para prueba Koenen
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Figura 3.4. Dispositivo de calentamlento y proteccién - Prueba Koenen
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Tercera etapa

" Se efecttia el llenado del tubo introduciendo la muestra en tres (3) porciones iguales,
cada una comprimida hasta un volumen de 9 cm3

. En el caso de sustancia liquidas y geles, la muestra se introduce en el tubo hasta 60
mm del borde de éste, cuidando que en el caso de geles no queden espacios vacios

. Se realiza el montaje del collar roscado introduciéndolo desde la parte inferior del
tubo y se inserta la placa de orificio de 20 mm de didmetro

. Se revisa que no haya restos de sustancia entre la placa y la brida o en las roscas

" Se ubica la tuerca de cierre de diametro correspondiente!” y se ajusta de manera
manual después de aplicarle un lubricante a base de disulfuro de molibdeno

. Se coloca el tubo en una prensa de banco y se aprieta la tuerca de cierre con una llave

" Se ubica el tubo en el dispositivo de calentamiento y proteccion mediante el uso de
las dos varillas ubicadas en éste

. Se evacua la zona de prueba

. Se abre el suministro de gas, regulando la presién al nivel hallado en la primera
etapa

" Si no estalla el tubo, se prolonga el calentamiento durante cinco (5) minutos como
minimo antes de dar por terminada la prueba

. En caso de explosidn, se recogen y pesan los fragmentos del tubo

. En caso que no se presente explosién, se realiza nuevamente el procedimiento

utilizando las placas con orificio de 12.0, 8.0, 5.0, 2.0, 1.5 y 1.0 mm de didmetro hasta
que se presente explosion con alguna de esta aberturas

VII. RESULTADOS

Se considera que la sustancia no reacciona ante el calentamiento en espacio confinado, mas
no que es una sustancia no explosiva, si en las pruebas realizadas no se presenta explosion o
se observa alguno de los siguientes efectos (Figura 3.6): “O”: tubo intacto, “A”: curvatura del
fondo del tubo, “B”: curvatura del fondo y la pared del tubo, “C”: fractura del fondo, “D”:
fractura de la pared, “E”: rompimiento del tubo en dos fragmentos

Se considera que la sustancia es explosiva si al realizar la prueba se observa (Figura 3.6):

»  “F” fragmentacién del tubo en tres (3) o més partes, en su mayoria grandes, que en
algunos casos pueden estar unidos entre si por una tira estrecha

= “G”: fragmentacion del tubo en diversos trozos, en su mayoria pequenos y dispositivo de
cierre intacto

= “H” fragmentacién del tubo en diversos trozos muy pequefos, curvatura o
fragmentacién del dispositivo de cierre

En la Tabla 3.2 se presentan algunos resultados obtenidos con diferentes sustancias
estudiadas.

Tabla 3.2. Resultados obtenidos cn diferentes sustancias aplicando la prueba de excitacién con barrera
interpuesta

Sustancia Didmetro limite de orificio de la placa al cual se Resultado
presenta explosién (mm)
1,3-dinitrobenceno <1.0 mm Negativo
Nitrometano <1.0 mm Negativo
Nitrato aménico 1.0 mm Positivo
Perclorato de amonio 3.0 mm Positivo

17 Para placas con orificdos de 1.0 a 8.0 mm de didmetro, deben utilizarse tuercas con orificios de 10.0 mm de
diametro. En caso de placas con diametros mayores a 8.0 mm el didmetro de la tuerca debe ser de 20.0 mm.
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Inicio

Introducir 27cm?3 de dibutilftalato en el

tubo del equipo

Sellar el tubo con una placa de cierre de
1.5 mm de didmetro

Ubicar el tubo en la caja de
calentamiento y proteccién

Ubicar el termopar en el centro del tubo
43 mm por debajo del borde

Evacuar la zona de prueba

Permitir el paso de gas propano y su
distribucién a través del sistema de
quemadores
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Registrar el tiempo necesario para que
la temperatura del liquido pase de 135
a 285°C

Calcular la velocidad de calentamiento
(Ecuacién 1)

Repetir el procedimiento, regulando la
presion del gas hasta que la velocidad
de calentamiento resulte ser de

3.3 +0.3K/s

La sustancia es
No
sélida ?
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Introducir en un tubo 9 cm?3 de
sustancia y compactarlos con una
fuerza de 80 N aplicada a la seccién
transversal del tubo

Si el material es compresible,
adicionar una nueva cantidad de la
sustancia y compactar hasta que la

muestra en el tubo llegue hasta 55 mm
del borde

Determinar la masa total adicionada

hasta ese nivel

Tomar un nuevo tubo y adicionar una
cantidad de muestra compactada igual
a la tercera parte dela masa

determinada anteriormente

Agregar dos muestras adicionales de
la sustancia previamente compactadas
a8 N

Adicionar una nueva cantidad de
muestra compactada o retirar muestra
hasta que la sustancia en el tubo se
encuentre a 15 mm del borde de éste

La cantidad de muestra empleada en
esta etapa corresponde a la que sera
utilizada en cada prueba
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Introducir la muestra en el tubo
hasta 60

mm del borde de éste
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Republica de Colombia

Efectuar el llenado del tubo
introduciendo la muestra en
tres (3) porciones iguales, cada
una comprimida hasta un
volumen de 9 cm3

Realizar el montaje del collar
roscado introduciéndolo desde
la parte inferior del
tubo

Insertar la placa de orificio de
20 mm de didmetro

Revisar que no haya restos de
sustancia entre la placa y la

brida o en las roscas

Ubicar la tuerca de cierre de
didmetro correspondiente y
ajustar manualmente después
de aplicar lubricante a base de
disulfuro de molibdeno

Colocar el tubo en una prensa
de banco y apretar la tuerca de
clerre con una
llave
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Ubicar el tubo en el dispositivo
de calentamiento y proteccién
mediante el uso de las dos

varillas ubicadas en éste

Evacuar la zona de prueba

Abrir el suministro de gas,
regulando la presién al nivel

hallado en la primera etapa

Estalla el tubo Recoger y pesar los

de manera fragmentos del tubo

inmediata?

Prolongar el calentamiento por
cinco (5) min adicionales

Estalla el tubo? Recoger y pesar los
' fragmentos del tubo
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Realizar nuevamente el
procedimiento utilizando las
placas con orificio de 12.0,
8.0,5.0,2.01.5 y 1.0 mm de
didmetro hasta que se
presente explosién con
alguna de esta aberturas

Esta}lg el tubo Si Recoger y pesar los
utilizando fragmentos del tubo
estos
diametros?

b

Figura 3.5. Diagrama de flujo procedimiento para determinacién de la sensibilidad de sustancias ante el
calentamiento en espacio limitado
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Figura 3.6. Posibles efectos en el tubo utilizado en el procedimiento - Prueba Koenen
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No se presenta informacién estadistica sobre los resultados obtenidos mediante la aplicacion

del procedimiento presentado.

IX. REFERENCIAS
UNECE - Manual de Pruebas y Criterios- Prueba 1 b).

3.3 PRUEBA PARA DETERMINAR EL EFECTO DE LA INFLAMACION EN ESPACIO

LIMITADO - PRUEBA DE TIEMPO/PRESION

1. ALCANCE Y APLICABILIDAD
. El método es aplicable a sustancias en estado sélido y liquido.

. Permite determinar los efectos que causaria la ignicién de la sustancia en espacios
limitados con el fin de establecer si la ignicién puede provocar una deflagraciéon de

violencia explosiva.

IL PRINCIPIO DEL METODO

En este método una muestra sélida o liquida de la sustancia bajo estudio es sometida a
ignicién en un recipiente confinado, al cual fue adaptado un sistema de igniciéon y de registro
de presion, y tiene como objeto registrar el tiempo necesario para que la presion aumente de

690 KPa a 2070 KPa.18

II. INTERFERENCIAS

No se reportan interferencias en la determinacién.

IV. EQUIPOS Y MATERIALES

" El equipo utilizado en la realizacion de prueba se presenta en la Figura 3.7. Esta
constituido por un recipiente cilindrico en acero a presion, de 89 mm de longitud y 60
mm de didmetro exterior, el cual en cada uno de los extremos tiene una reduccién
maquinada a didmetros de 50 mm, en donde respectivamente se ajustan un tapén de
activacion para la ignicién y una salida de gases. El aparato cuenta con una toma de
presién ubicada en su superficie curva a 35 mm de uno de los extremos del tubo
formando un angulo de 90° con las superficies del tubo, y con una salida de 55mm
del cuerpo del recipiente y 6 mm de didmetro interior de toma. El extremo del
recipiente mas alejado a la toma de la presién esta cerrado con un tapén de
activacion que tiene dos electrodos, uno de los cuales va aislado del tapon y el otro
esta puesto a tierra en este ultimo. El otro extremo del recipiente va cerrado por una
capsula de seguridad, fabricada en aluminio de 0,2 mm de espesor con una presion de
rotura de 2200 KPa, y que se mantiene fija mediante un tapén que tiene un orificio

de 20 mm de didmetro.

. El equipo se ubica en un soporte (Figura 3.8) que mantiene en posicién correcta el
recipiente cilindrico compuesto de una placa de acero de 235 mm x 184 mm x 6mm y
de un tubo hueco de secciéon cuadrada de 70 mm x 70 mm x 4 mm y de 185 mm de

longitud.

. Dispositivo de ignicién (Figuras 3.9 y 3.10) compuesto por una cabeza de encendido
eléctrico, del tipo que se utiliza en los detonadores de baja tension y de un trozo
cuadrado de lienzo cebado (tela de lino recubierta por ambos lados de una
composicién pirotécnica de nitrato potasico, silicio y pélvora negra sin azufre) de 13

mm de lado.

. Dispositivo para la medicién de presién que debe resistir los gases calientes y los
productos de descomposicién de la sustancia en andlisis, y cuya sensibilidad permita

registrar aumentos de presion de 690 a 2070 KPa en menos de 5 minutos.

18 Niveles de presién que pueden alcanzarse con determinadas sustancias en los embalajes comerciales normales.

Camera 102 No. 20-30, Bogota D.C. — Colombia PBX. 3527160 www.ideam.gov.co



Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial
Republica de Colombia

é Instituto de Hidrologia, Meteorologia y Estudios Ambientales 55

IDEAM

V. REACTIVOS

No se requieren.

VL.  PROCEDIMIENTO

Para sustancias s6lidas se separan los contactos planos de latéon de la cabeza de
encendido del aislador. Luego se corta la parte descubierta del aislador.
Posteriormente la cabeza de encendido se une al tapén de activacidon, soldandose los
bornes de éste con los contactos de latén, de manera que la parte superior de la
cabeza de encendido sobresalga 13 mm de la cara superior del tapén de activaciéon. Se
perfora en el centro un trozo de lienzo cebado cuadrado de 13 mm de lado; éste se
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Figura 3.7. Equipo para realizacién de prueba tiempo/presion
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Figura 3.8. Soporte equipo para realizacién de prueba tiempo/presién
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