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GLOSARIO

UPC: Unidades de Platino Cobalto
UNT: Unidades Nefelométricas de turbidez
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RESUMEN

TITULO: VALIDACION DE PARAMETROS FISICOQUIMICOS NORMALIZADOS PARA AGUA
POTABLE: TURBIEDAD, COLOR, pH Y CONDUCTIVIDAD EN EL LABORATORIO
DEPARTAMENTAL DE SALUD PUBLICA (LDSP)*

AUTORES: LEYDY ALEXANDRA MENDOZA NOSSA™

PALABRAS CLAVE: AGUA POTABLE, PARAMETROS FISICOQUIMICOS, VALIDACION DE
METODOS ANALITICOS.

DESCRIPCION:

Se realiz6 la validacion de cuatro parametros fisicoquimicos normalizados para agua potable:
conductividad, pH, turbiedad y color. Se realizé la medicién de diez blancos de agua destilada con
el fin de hallar el limite de deteccién instrumental, limite de cuantificacion e intervalo de trabajo;
posteriormente, se realizé una curva de calibracién de cada pardmetro para determinar la linealidad
y sensibilidad del método, empleando un rango de cero hasta valores por encima del limite maximo
permitido en agua potable, segun la resolucion 2115. A partir de una matriz conformada por siete
concentraciones diferentes, tanto soluciones patrén como muestras naturales y estandares
certificados, se realizaron mediciones durante siete dias, para los cuatro parametros anteriormente
mencionados con el fin de analizar estadisticamente los resultados. Como primera medida se analizé
el rechazo de datos de los resultados obtenidos en la parte experimental de la validacién; para cada
parametro se calcul6 la precision, exactitud, se realizé un andlisis de varianza de un factor con
multiples datos, que nos permite conocer si existe alguna diferencia significativa entre ellos, se
elaboraron cartas control para estandares de concentraciones medias, las cuales permiten tener un
registro de la trazabilidad del método y finalmente se calcularon las incertidumbres de cada
pardmetro fisicoquimico.

* Trabajo de grado
™ Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Hernando Guerrero Amaya,
Ingeniero Quimico. Co-Director: Fredy Blanco Rios, Magister en Quimica
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ABSTRACT

TITLE: VALIDATION OF NORMALIZED PHYSICOCHEMICAL PARAMETERS FOR DRINKING
WATER: TURBIDITY, COLOR, pH AND CONDUCTIVITY IN THE STATE LABORATORY OF
PUBLIC HEALTH"

AUTHORS: LEYDY ALEXANDRA MENDOZA NOSSA™

KEYWORDS: DRINKING WATER, PHYSICOCHEMICAL PARAMETERS, VALIDATION OF
ANALYTICAL METHODS.

DESCRIPTION:

The validation of four standard physical-chemical parameters for drinking water was carried out:
conductivity, pH, turbidity and color. The measurement of 10 targets of distilled water was carried out
in order to find the limit of instrumental detection, limit of quantification and working interval;
subsequently, a calibration curve was made for each parameter to determine the linearity and
sensitivity of the method, using a range of zero up to values above the maximum permitted limit in
drinking water according to resolution 2115. From a matrix consisting of seven different
concentrations, both standard solutions and natural samples and certified standards, measurements
were taken for seven days, for the four parameters mentioned above in order to statistically analyze
the results. As a first measure, the rejection of data of the results obtained in the experimental part of
the validation was analyzed; for each parameter the precision, accuracy, an analysis of variance of a
factor with multiple data was calculated, which allows us to know if there is any significant difference
between them, control charts were elaborated for standards of average concentrations, which allow
to have a record of the traceability of the method and finally the uncertainties of each physicochemical
parameter was calculated.

* Degree work
™ Faculty of Physicochemical Engineering. School of Chemical Engineering. Director: Hernando Guerrero
Amaya, Chemical Engineer. Co-Director: Fredy Blanco Rios, Master in Chemistry
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INTRODUCCION

El deterioro de la calidad del agua se ha convertido en motivo de preocupacion a
nivel mundial, con el crecimiento de la poblacibn humana, la expansion de la
actividad industrial, agricola y la amenaza del cambio climéatico, como causa de
importantes alteraciones en el ciclo hidrologico. La calidad del agua se determina
comparando las caracteristicas fisicas y quimicas de una muestra de agua, con
unas directrices de calidad del agua o estandares. En el caso del agua potable,
estas normas se establecen para asegurar un suministro de agua limpia y saludable

para el consumo humano y, de este modo, proteger la salud de las personas.!

La vigilancia de la calidad del agua en Colombia ha permitido conocer su estado en
la mayoria de los territorios de manera continua, identificando factores de riesgo
(fuentes y sistemas de abastecimiento de agua para consumo humano) y las
poblaciones vulnerables o en situacion de riesgo. Para el desarrollo de acciones
que permitan mejorar las condiciones de salud de la poblacién, es necesario
adelantar acciones que permitan ejercer efectivamente la inspeccién, vigilancia y
control requerido, en el componente de agua para consumo humano?. Es por esto
qgue el Instituto Nacional de Salud (INS) y el Instituto Nacional de Vigilancia de
Medicamentos y Alimentos (INVIMA) solicitan al Laboratorio Departamental de
Salud Publica (LDSP) cumplir con los requisitos de certificacion ISO 9001: 2015 y
acreditacion ISO/IEC 17025: 2017, que aseguren la confiabilidad del servicio
prestado en el control de calidad del agua para consumo humano en el

departamento de Santander.

! BIBLIOTECA DEL CONGRESO NACIONAL DE CHILE. Comision de Recursos Hidricos y
Desertificacion. 2016

2 MINISTERIO DE SALUD Y PROTECCION SOCIAL. SUBDIRECCION DE SALUD AMBIENTAL.
Informe Nacional de Calidad del Agua para Consumo Humano INCA 2016. (n.d.). Disponible en:
https://www.minsalud.gov.co/sites/rid/Lists/BibliotecaDigital/RIDE/VS/PP/SNA/ssa-inca-2016.pdf
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Por todo lo anterior, el LDSP requiere someter a un proceso de validacion los
métodos analiticos normalizados de conductividad, pH, turbiedad y color en
muestras de agua potable, segun el Standard Methods for the Examination of Water
and Wastewater, 23rd Edition, lineamientos del IDEAM y lineamientos establecidos
en la resolucion 2115 de 2007, que le permitan lograr un primer paso para su

acreditacion.
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1. OBJETIVOS

1.1 OBJETIVO GENERAL

Validar los parametros fisicoquimicos normalizados para agua potable: turbiedad,

color, pH y conductividad en el Laboratorio Departamental de Salud Publica.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

¢ Identificar una metodologia en base al Standard Methods para realizar un andlisis
estadistico de los resultados, aplicando los conceptos de linealidad, sensibilidad,
limites de deteccién, precisién, exactitud y aplicabilidad del método segun

corresponda.
e Validar los parametros fisicoquimicos normalizados para el analisis de turbiedad,
color, pH y conductividad de acuerdo al Standard Methods demostrando la

veracidad de los resultados.

¢ Documentar las técnicas fisicoquimicas para la determinacién de turbiedad, color,

pH y conductividad en muestras de agua potable en el LDSP.
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2. MARCO TEORICO

2.1 LABORATORIO DEPARTAMENTAL DE SALUD PUBLICA

El LDSP, es una division de la Secretaria de Salud Departamental encargada de
ejecutar actividades de apoyo en la vigilancia epidemioldgica de patologias de
interés en salud publica, con base en las disposiciones establecidas en el decreto
2323 de 2006, por el cual se reglamenta parcialmente la ley 09 de 1979 en relacién
con la Red Nacional de Laboratorios y se dictan otras disposiciones; y el decreto
3518 de 2006, por el cual se crea y reglamenta el sistema de vigilancia en salud
publica y se dictan otras disposiciones, ambos emanados del Ministerio de la
Proteccion Social. Dentro de sus responsabilidades se encuentran prestar servicios
de andlisis, diagndstico y control de calidad de muestras enviadas por los
laboratorios clinicos y demas Instituciones Prestadoras de Salud (IPS) interesados
en las areas de virologia, parasitologia, micobacterias, toxicologia, entomologia,
aguas y alimentos en general. Ademas, realiza actividades de capacitacion,
asesoria técnica, investigacion y supervisiéon a bancos de sangre y laboratorios

clinicos y de alimento. 3

3 URIBE CAPUT], J. C.; CHACON DE MENDIETA, L.; PORTILLA RODRIGUEZ, V. E. Actividades y
resultados del Laboratorio Departamental de Salud Publica. Obs. Salud Publica Santander, vol. 1, pag. 1-20,
2012. Disponible en: https://web.observatorio.co/publicaciones/informe_a%C3%B2lovinum1_ldsp.pdf
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2.2 VALIDACION DE LOS PARAMETROS FISICOQUIMICOS NORMALIZADOS
PARA AGUA POTABLE: DUREZA TOTAL Y CALCICA, ALCALINIDAD,
CLORUROS Y SULFATOS.

Anteriormente se realizd0 la validacibn de cinco parametros fisicoquimicos
normalizados utilizados para determinar la calidad del agua de consumo, los cuales
fueron: dureza total y calcica, alcalinidad, cloruros y sulfatos. Se realiz6 una curva
de calibracion de cada método para determinar la linealidad y sensibilidad del
método empleando un rango de cero hasta valores por encima del Limite Maximo
Permitido en agua potable segun la resolucion 2115. A partir de una matriz de
concentraciones para cada parametro, conformadas por ocho concentraciones
diferentes, tanto conocidas (soluciones patrén) como desconocidas (muestras
naturales) a las que se realizaron las mediciones del respectivo método durante
siete dias por cada analista, para los cinco parametros anteriormente mencionados.
Todo esto con el fin de evaluar estadisticamente, mediante un analisis de varianza
(ANOVA) de dos variables con mdltiples datos, los resultados de cada analista y
notar alguna diferencia significativa entre ellos. Para cada parametro se calcul6 la
precision, exactitud, limite de cuantificacion, porcentaje de recuperacion para una
concentracion de analito baja y alta. Estos valores fueron evaluados con su
respectivo criterio de aceptabilidad. La incertidumbre de las curvas de calibraciéon
se determind para concentracion baja, media y alta. La incertidumbre del método se
determind para una concentracion intermedia. Ademas de esto se disefiaron cartas

control las cuales permiten tener un registro de la trazabilidad del método.*

4CRUZ, C, & LIZCANO, R. Validacion de los parametros fisicoquimicos normalizados para agua potable:
dureza total y célcica, alcalinidad, cloruros y sulfatos (tesis de pregrado). Universidad Industrial de Santander,
Bucaramanga Colombia. 2018
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2.3 STANDARD METHODS FOR THE EXAMINATION OF WATER AND
WASTEWATER

Desde 1905 el Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater ha
sido la guia internacional estdndar de técnicas analiticas para la determinacion de
la calidad del agua. Con 23 ediciones actualmente, cuenta con metodologias
precisas y probadas para el andlisis de aguas naturales, suministros de agua y

aguas residuales.

Los métodos normalizados a validar segun el Standard Methods son:

Conductividad: 2510 B (Método de Laboratorio)
pH: 4500-H* B (Método Electrométrico)
Turbiedad: 2130B (Método Nefelométrico)
Color: 2120 C (Método Espectrométrico)

Cada método cuenta a nivel general de una descripcion de la aplicacién del método,
de sus interferencias, de los equipos a usar, reactivos respectivos, procedimiento a

ejecutar y una seccién de control de calidad por capitulo.®

5 STANDARD METHODS FOR THE EXAMINATION OF WATER AND WASTEWATER. American
Public Health Association, American Water World Association, Water Pollution Control Federation, 23 ed.,
New York, 2017
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2.4 RESOLUCION 2115 DE 2007

La Resolucion 2115 de 2007 sefala caracteristicas, instrumentos basicos y
frecuencias del sistema de control y vigilancia para la calidad del agua para

consumo humano.

Los siguientes articulos son citados como la norma misma lo describe.

ARTICULO 1°. DEFINICIONES

ANALISIS BASICOS: Es el procedimiento que se efecta para determinar
turbiedad, color aparente, pH, cloro residual libre o residual de desinfectante usado,
coliformes totales y Escherichia coli.

ANALISIS COMPLEMENTARIOS: Es el procedimiento que se efectiia para las
determinaciones fisicas, quimicas y microbiolégicas no contempladas en el analisis
basico, que se enuncian en la presente Resolucién y todas aquellas que se
identifiquen en el mapa de riesgo.

VALOR ACEPTABLE: Es el establecido para la concentraciéon de un componente
0 sustancia, que garantiza que el agua para consumo humano no representa riesgos

conocidos a la salud.

COLOR APARENTE: Es el color que presenta el agua en el momento de su
recoleccion sin haber pasado por un filtro de 0.45 micras.

ARTICULO 2°. CARACTERISTICAS FISICAS. El agua para consumo humano no
podr4 sobrepasar los valores maximos aceptables para cada una de las

caracteristicas fisicas que se sefialan a continuacion:
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e Color aparente: expresado en Unidades de Platino Cobalto (UPC), valor maximo
aceptable 15.
e Turbiedad: expresada en Unidades Nefelométricas de Turbiedad (UNT), valor

aceptable 2.

ARTICULO 3°. CONDUCTIVIDAD. El valor maximo aceptable para la conductividad
puede ser hasta 1000 uS/cm. Este valor podra ajustarse segun los promedios
habituales y el mapa de riesgo de la zona. Un incremento de los valores habituales
de la conductividad superior al 50% en el agua de la fuente, indica un cambio
sospechoso en la cantidad de sélidos disueltos y su procedencia debe ser
investigada de inmediato por las autoridades sanitaria y ambiental competentes y la

persona prestadora que suministra o distribuye agua para consumo humano.

ARTICULO 4°. POTENCIAL DE HIDROGENO. El valor para el potencial de
hidrégeno pH del agua para consumo humano, debera estar comprendido entre 6,5
y 9,08,

6 MINISTERIO DE LA PROTECCION SOCIAL MINISTERIO DE AMBIENTE, VIVIENDA Y
DESARROLLO TERRITORIAL. Resolucion Numero 2115. Por medio de la cual se sefialan caracteristicas,
instrumentos basicos y frecuencias del sistema de control y vigilancia para la calidad del agua para consumo
humano. Bogota, Colombia. 22 de junio del 2007
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3. METODOLOGIA

Con el fin de lograr los objetivos establecidos en este proyecto, la metodologia

propuesta se regira por cuatro fases. Ver Anexo A. Cronograma de trabajo.

Figura 1. Diagrama de flujo de la metodologia.

FASEQ FASE | FASE Il
Documentacion y .
moniaje de |a = Pre validacion — Pmce?'{';”'?r}m de
metodologia validacion
FASE IV FASE Il

Elaboracion y
presentacion de
documentos

Andlisis estadistico &

3.1 FASE 0: DOCUMENTACION Y MONTAJE DE LA METODOLOGIA.

Consiste principalmente en comprender los métodos de: conductividad (2510 B:
Método de Laboratorio), pH (4500-H*B: Método Electrométrico), turbiedad (2130B:
Método Nefelométrico) y color (2120 C: Método Espectrométrico) de acuerdo al
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 23rd Edition,
soportados con el documento de Estandarizacion de Métodos Analiticos del IDEAM,
qgue permita identificar y evaluar los requerimientos de cada método a lo largo del
proceso de validacion. Una vez comprendida la teoria se tiene la capacidad para
estructurar a detalle cada fase de la metodologia y elaborar el cronograma de
trabajo semanal que permita alcanzar cada meta propuesta a lo largo del proyecto.
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3.1.1 Equipos, Reactivos y Material Necesario.

Equipos: Conductimetro, pH-metro, turbidimetro, espectrofotometro, balanza

analitica y horno. Nota: En la fase | y Il se deben calibrar los equipos. Ver Anexo B.

Reactivos: Agua destilada, cloruro de potasio (KCI), solucion estandar de
conductividad, suspension de formazina (4000 UNT), kit de verificacion de
turbiedad, solucién de color de 500 UPC, soluciones de referencia de pH 4,00; 7,00;
10,00y 9.

Materiales: Balones aforados, vasos de precipitados, pera o pipeteador, pipeta
volumétrica, micropipeta, frasco lavador, vidrio reloj, celda de cuarzo
(espectrofotémetro), celda de vidrio (turbidimetro), frascos plasticos para soluciones
reguladoras y/o soluciones de referencia.

Materiales de seguridad: Bata, guantes y mascara.

3.1.2 Descontaminacion y Limpieza del Material. Remojar en agua con
detergente Extran neutro al 2%, minimo durante 20 min. Enjuagar con abundante
agua del grifo y luego 3 veces con agua destilada o desionizada. Durante el lavado
debe frotarse el material con un escobillon. Secar a temperatura ambiente. Ver

anexo C.

3.2 FASE I: PREVALIDACION.

La fase | tiene dos fines:
¢ Definir el intervalo de trabajo de laboratorio por cada método para satisfacer las

necesidades de los clientes en muestras de agua reales.

25



e Obtener la linealidad de cada método como criterio de aceptacion en las curvas

de calibracion.

3.2.1 Limite de Deteccion Instrumental (LDI), Limite de Cuantificacién (LOQ) e
Intervalo de Trabajo del Laboratorio. Antes de iniciar un procedimiento, para la
realizacion de las curvas de calibracion y validacion de los métodos presentes, se
deben medir los parametros de conductividad, pH, turbiedad y color en 10 blancos
de agua destilada. Con los resultados obtenidos en cada pardmetro se calcula el
promedio (X) y la desviacion estandar (S), con el fin de hallar el limite de deteccién
instrumental, el limite de cuantificacion y finalmente definir el intervalo de trabajo del
laboratorio’. Una vez definido dicho intervalo se continGa con la metodologia

propuesta.

Figura 2. Formulas para el calculo de la media aritmética, S, LDl y LOQ.

n
_ im1 Xi
Media aritmética o promedio X ===
n
| n B
Desviacion estandar §= |'Z"=1(x’ %)
\ n
\
Limite de Deteccién Instrumental LDl =1,645%§
Limite de Cuantificacién LOQ=x%+10+5S

Fuente: COY, G. A. R. del pilar Bojaca, and M. E. Duque, “Estandarizacion De Métodos Analiticos,”
IDEAM. 2006.

El valor minimo del intervalo de trabajo del laboratorio para cada parametro, se basa
en la comparacion entre el Limite de Cuantificacion (LOQ) calculado como valor

ideal y la base de datos de fisicoguimicas 2018 (muestras reales) del LDSP como

"COY, G. A,; DEL PILAR BOJACA, R.; DUQUE, M. E. Estandarizacion De Métodos Analiticos. IDEAM.
2006
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valor real. De acuerdo a lo anterior se aconseja establecer un valor minimo con
autorizacion del analista a cargo, que satisfaga los valores de muestras reales del

laboratorio.

Para definir el valor maximo del intervalo de trabajo del laboratorio se tienen en
cuenta los valores maximos aceptables segun la resoluciéon 2115 del 2007 como
valores ideales, la base de datos de fisicoquimicas 2018 (muestras reales) del LDSP
como valores reales. De acuerdo a lo anteriormente mencionado y con autorizacion
del analista a cargo del laboratorio, se aconseja definir un valor mas all4 de lo
permitido sin exceder los valores reales tabulados que se encuentran en la base

datos.

En el caso de pH no se calcula el Limite de Deteccion Instrumental (LDI) ni el Limite
de Cuantificacion (LOQ), debido a que este método nos proporciona un intervalo de
trabajo ya establecido en el Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater, 23rd Edition,

Tabla 1. Valores maximos permitidos segun la Resolucion 2115 del 2007

Resolucion 2115 de 2007 | CONDUCTIVIDAD pH TURBIEDAD | COLOR

Maximo permitido 1000 uS/cm (6,5 a9,0 pH 2 UNT 15 UPC

Fuente: MINISTERIO DE LA PROTECCION SOCIAL MINISTERIO DE AMBIENTE, VIVIENDA Y
DESARROLLO TERRITORIAL. Resolucién Nimero 2115. Por medio de la cual se sefialan
caracteristicas, instrumentos basicos y frecuencias del sistema de control y vigilancia para la calidad
del agua para consumo humano. Bogot4, Colombia. 22 de junio del 2007.
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3.2.2 Curvas de calibracién. Posteriormente se realiza una curva de calibracion de
cada parametro para determinar la sensibilidad (pendiente de la curva de
calibracion) y la linealidad (criterio de aceptacion: coeficiente de correlacion) de

cada método®.

El rango de cada curva, se define desde cero hasta el valor maximo del intervalo de

trabajo del laboratorio previamente establecido.

Tabla 2. Rango de trabajo de la curva de calibracién para cada método.

PARAMETRO | CONDUCTIVIDAD pH TURBIEDAD COLOR
0a 1412 pSicm
RANGO 4a10 0a25UNT [ 0a30UPC
0a0,01M

A continuacion, se describe paso a paso la preparacion de los estandares a
implementar, los cuales parten de una solucién patréon segun el método que
corresponda. El criterio de seleccion de cada estandar a preparar se basa en el
analisis de concentraciones por debajo y por encima del valor maximo permitido
segun lo establece la resolucion 2115 del 2007. La curva de calibracion graficada

debe proporcionar como minimo 4 puntos de concentracion a analizar.

3.2.2.1 Conductividad: Estandares para la curva de calibracion: 0, 01; 0,005;
0,003; 0,001; 0,0005; 0,0003 M. Ejemplo: Solucion de 0,0003 M

Vi="Zuxv2 y1 = 20008M/ml oo V1 = 3ml = 3000 ul
0,01 M/ml

8 Ibid.
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C1: Solucién patrén de cloruro de potasio (KCI) a 0,01 M, la conductividad tedrica
de la solucion patrén es de 1412 pS/cm. V2: Volumen al cual se afora 100ml. C2:
Estandar a preparar 0,0003 M. V1: Volumen necesario a tomar de la solucion patron.
Agregar 3000 pl de la solucion patron de KCl en un balén aforado de 100 ml. Aforar

con agua destilada. Ver anexo D. Figura 10y 11.

Nota: Los estandares para la curva de calibracion se preparan en unidades de

concentracion (M) y se miden en unidades de conductividad (uS/cm).

3.2.2.2 Potencial de Hidrégeno. Estandares para la curva de calibracion: 4, 7y 10.

En este caso no se preparan estandares, se usan los buffers de pH 4, 7 y 10.

Nota: En este caso se grafican cuatro valores (0, 4, 7 y 10) debido a que el intervalo
de trabajo del laboratorio y por consiguiente el rango de la curva de calibracién de

pH se encuentra establecidos por la literatura.

3.2.2.3 Turbiedad: Estandares para la curva de calibracion: 0,1; 0,5; 1; 1,5; 2;
2,125; 2,25; 2,375y 2,5 UNT. Ejemplo: Solucién de 0,1 UNT.

c2 0,1 UNT
V1= RAL: V1l =

= 000 unt ¥ 100™ V1=2,5x10"%ml = 2,5 ul

C1: Solucion patrén de 4000 UNT. V2: Volumen al cual se afora 100ml. C2: Estandar
a preparar 0,1 UNT. V1: Volumen necesario a tomar de la solucién patrén. Agregar
2,5 ul de la solucion patrén de formazina (4000 UNT) en un balén aforado de 100

ml. Aforar con agua destilada. Ver anexo D. Figura 12.

3.2.2.4 Color: Estandares para curva de calibracion de color 1, 2, 5, 10, 15, 20, 25
y 30 UPC. Ejemplo: Solucién de color de 1 UPC.
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_c2 __ 1UPC _ _
V]. —HXVZ Vl—mxIOOml V1—0,2 ml—ZOOMl

C1: Solucién patrén de 500 UPC.V2: Volumen al cual se afora 100ml. C2: Estandar
a preparar 1 UPC. V1: Volumen necesario a tomar de la solucion patrén. Agregar
200 ul de la solucién patron de 500 UPC en un balon aforado de 100 ml. Aforar con

agua destilada. Ver anexo D. Figura 13.

3.3. FASE II: VALIDACION

Se debe ejecutar un procedimiento detallado previamente realizado para la
preparacion de equipos, materiales, reactivos, estandares y muestras, basado en la
metodologia propuesta por el Standard Methods for the Examination of Water and

Wastewater, 23rd Edition, para cada parametro. Ver anexo E.

Requerimientos minimos del proceso de validacién para cada método: durante siete
dias diferentes, que pueden ser continuos o alternos (lunes, martes, miércoles,
jueves, viernes, lunes y martes) se analiza un minimo de siete muestras. Se
recomienda que el proceso se inicie siempre a la misma hora y en condiciones
ambientales entre 20°C y 25°C, y un porcentaje de humedad menor al 80%°. Nota:
Los estandares de conductividad se preparan en unidades de concentracion (M) y

se miden en unidades de conductividad (uS/cm).

° Ibid.
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Tabla 1. Grupo basico de “muestras” a analizar por cada método.

E.b (Estandar bajo) Aprox. 20%
: _ Rango de la curva de

E.m (Estandar medio) c Aibracian Aprox. 50%
E.a (Estandar alto) Aprox. 90%

B.K (Blanco de reactivos) Agua Destilada

M1 (Muestra Natural) Agua de la llave

M2 (Muestra Natural) Agua Empacada

QC (Control de calidad) Estandar

B.K (Blanco de reactivos) Agua destilada Agua destilada Agua destilada Agua destilada
Base s E.b (Estandar bajo) 0,002 M (289,05 pS/cm) < 0,5 UNT 6 UPC
:::;:':: E.m (Estdndar medio)  0,005M (715,50 pS/cm) 7 1,25 UNT 15 UPC
E.a (Estandar alto) 0,009 M (1272,70 pS/cm) 10 2,25 UNT 27 UPC
M1 (Muestra Natural) Agua de la llave Agua de la llave Agua de la llave Agua de la llave
M2 (Muestra Natural) Agua empacada Agua empacada Agua empacada Agua empacada
QC (Control de calidad) 0,01 M 9 0,1 UNT 500 UPC

Nota: Los valores en unidades de conductividad que se observan entre paréntesis son valores
tedricos.

3.4. FASE Ill: ANALISIS ESTADISTICO DE LOS RESULTADOS.

3.4.1 Rechazo de Datos (Estadistico T). El estadistico T, es basicamente un filtro
de resultados que permite identificar y eliminar los valores que pueden afectar de

manera significativa el andlisis estadistico.

Como primera medida se debe calcular el estadistico T para los valores extremos

de cada grupo (maximo y minimo), de la siguiente manera:

a. Ordenar los datos de menor a mayor de acuerdo a los datos obtenidos durante el

proceso de validacién de cada parametro.
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b. Calcular el promedio (X) y la desviacion estandar (S) de cada una de las
muestras.

c. Calcular T como:

T=(xalto—X)/S -> paraun valor alto

T=(X —xbajo)/S -> para un valor bajo.

Si el T calculado es mayor que 1,94 (para un nivel de confianza del 95% y n

mediciones. Ver Anexo F, tabla 24), el dato se rechaza®.

3.4.2 Limite de Deteccién del Método (LDM): De acuerdo al rechazo de datos, se
vuelve a calcular el promedio (X) y la desviacién estandar (S) de cada muestra para

continuar el desarrollo de la fase IlI.

Para el estdndar de baja concentracion de cada parametro, a partir de una tabla de
distribucion desigual de t (Ver Anexo F, tabla 25), se selecciona el valor de t para n-

1 grados de libertad y un nivel de confianza del 99%?**:

LDM =XE.b +tn1*S

3.4.3. Precision. Expresada en desviacion estandar o porcentaje del coeficiente de
variacion (%CV). Este calculo no aplica en blancos por tanto no se realiza, debido
a que el %CV sobrepasa el criterio de aceptacion al proporcionar valores muy bajos

en la medicion directa de blancos y no es un andlisis de interés??.

Criterio de aceptacion: el %CV debe ser menor o igual al 20% y se calcula de la

siguiente manera:

10 1bid.
1 1bid.
12 1bid.
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%CV = (S / %) * 100

3.4.4. Exactitud. Se expresa como %error y se calcula para los estandares bajo,

medio y alto.
Criterio de aceptacion: el %error debe ser menor o igual al 10%*3.

X — Xtedrico

Y%error = ( | |> * 100

Xteorico

Xtedrico, hace referencia a los valores de estandares bajo, medio y alto previamente

definidos para analizar en cada método.

3.4.5. Anélisis ANOVA. Se emplea la herramienta de Andlisis de datos y se trabaja

con la funcion “Analisis de varianza de un factor” para un nivel de confianza del 95%.
El factor de analisis en este caso son los dias, se busca comparar los resultados
obtenidos para las siete muestras de concentraciones diferentes, durante siete dias
para cada uno de los parametros propuestost4. Ver Anexo G.

Las hipoétesis formuladas son:

Ho= No hay diferencia significativa entre las muestras Ftab>Fcal @ACEPTA Ho

H1= Los valores de las muestras son diferentes Fcal>Ftab ACEPTA H1

13 1bid.
14 RUBIO, E., FILLAT, J. C., & MARTINEZ, T. Anlisis de la varianza. In Estadistica para administracion y
economia. 1986. Vol. 30, pag. 2049-2056. Disponible en: http://biblio3.url.edu.gt/Libros/2012/esta-AE/17.pdf
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3.4.6. Cartas Control. Para cada método, las cartas control se elaboraron para el
estandar medio (E.m) de cada matriz de concentraciones. Los célculos para la

construccién de una carta control son los siguientes®®:

Limite de control superior (L.C.S) = XE.m+ 3*S; 99.7% confianza
Limite de control inferior (L.C.1) = XE.m - 3*S; 99.7% confianza
Limite de aviso superior (L.A.S) = XE.m + 2*S; 95% confianza

Limite de aviso inferior (L.A.I) = XE.m - 2*S; 95% confianza

3.4.7. Fuentes de Incertidumbre.

Figura 3. Fuentes de incertidumbre para cada método.

q FUENTES DE INCERTIDUMBRE |

! Conductividad, pH y Turbiedad | COLOR I

|
I | 1
Resolucion del Calibracion del ! Repetibilidad de la q Absorbancia I
equipo equipo medicion

Para conductividad, pH y turbiedad las fuentes de incertidumbre estan dadas por la
medida directa del instrumento, en estos casos se evaluara la incertidumbre para
los estandares bajo, medio y alto de la matriz de validacion de cada método. Caso

contrario en color, donde la principal fuente de incertidumbre es la conversion que

15 MORA DIAZ, Diana Marcela. Validacion de los métodos analiticos fisicoquimicos pH, turbiedad, cloruros
y color del agua potable del laboratorio de control de calidad de la empresa aguas de Barrancabermeja S.A.
E.S.P. (tesis de pregrado). Universidad Industrial de Santander, Bucaramanga Colombia. 2018
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debe realizar el espectrofotometro, es decir, de absorbancia a unidades de

concentracion?®,

Nota: Las fuentes de incertidumbre a evaluar seran Unicamente las mas relevantes

en cada método y se aclara que el método de color fue validado en un equipo nuevo.

Nota: Se usaran tablas estandar en Excel para el calculo de las incertidumbres. Ver

Anexo H.

3.5 FASE IV: ELABORACION Y PRESENTACION DE DOCUMENTOS.

Consiste en la elaboracion y presentacién de los documentos que sustentan la
realizacion del proyecto en el LDSP. Esta fase ocurre en paralelo a las demas,

debido a la necesidad de tener procedimientos claros durante la practica.

18 SANDOVAL, S. Guia Técnica: Validacion de métodos y determinacion de la incertidumbre de la medicion.
Instituto de Salud Publica de Chile. 2010
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4. ANALISIS DE RESULTADOS

4.1 LDI, LOQ E INTERVALO DE TRABAJO.

Tabla 4. Resultados de cada parametro en la medicion de 10 blancos.

BLANCO | T°C(Sustancia) CON D;J;I:HVIDAD pH TUHSI;-?AD CE:IF.EH
1 23 0,98 7,08 0,125 0,17
2 23 1,07 7,09 0,126 0,20
3 23 1,08 7,10 0,128 0,17
4 23 0,96 6,97 0,127 0,18
5 23 0,99 717 0,138 0,19
G 23 0,90 7,28 0,128 0,16
7 23,3 0,86 7,30 0,114 0,15
8 23,3 0,65 7,40 0,153 0,18
9 23,3 0,69 6,95 0,156 0,80
10 23,3 0,99 7,12 0,129 0,90

Tabla 5. Resultados del LDl y LOQ para cada método.

PARAMETRO CONDUCTIVIDAD o TURBIEDAD | COLOR
pSiem UNT upPC
X 0,92 7,15 0,13 0,31
5 0,15 0,14 0,01 0,29
LDI 0,24 0,02 0,47
LOGQ 2,38 0,26 3,17

El Limite de Cuantificacion (LOQ) para el método de conductividad y turbiedad
presenta valores muy bajos respecto a los datos tabulados en la base datos de
fisicoquimicas 2018 del LDSP, la cual registra valores de muestras reales que son
analizadas en el laboratorio diariamente, por tanto para definir el valor minimo del
intervalo de trabajo y satisfacer las necesidades de los clientes, es necesario

basarnos en los historicos y verificar finalmente con los resultados obtenidos en
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muestras reales (agua de la llave y agua empacada) de la presente validacion, con

supervision y autorizacion del analista a cargo.

El valor maximo del intervalo de trabajo se define entre el rango existente entre el
valor maximo permitido segun la resolucion 2115 del 2007 como valor ideal y el valor
maximo tabulado en los historicos como valor real, con supervision y autorizacion

del analista a cargo siempre con el fin de satisfacer las necesidades de los clientes.

Nota: El Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 23rd
Edition, proporciona un intervalo de trabajo establecido para el método de pH que
va de 4 a 10. Para el caso de conductividad proporciona un valor de 1412 uS/cm

como valor maximo tedrico registrado.

Nota: Los valores de concentracion por encima de 30 Unidades de Platino Cobalto,
pertenece a muestras de aguas residuales segun la experticia de los analistas a
cargo del LDSP y bases de datos. El analisis de este proyecto se encuentra

enfocado en agua potable.

Tabla 6. Intervalo de trabajo del laboratorio.

PARAMETRO CONDUCTIVIDAD pH TURBIEDAD | COLOR
130 a 1412 0,1a25 15a30
INTERVALO DE TRABAJO us/em 4a10pH UNT UPC
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4.2 SENSIBILIDAD Y LINEALIDAD DE LAS CURVAS DE CALIBRACION.

Figura 1. Curvas de calibracion de cada método.

Curvade C. on de Conductividad Curva de Calibracion de pH

g § &
L4
o

g 2
pH Experimental
o 15

Conductividad e xperimestal (s 'cm)
° 2 8
o

400 - pH Exp. = 0,987"pH Ted.
200 Cond Exp. = 0,9659"Cond Ted ‘ R'=09998
R'= 09999
et L e °
50 1000 1500 o 2 i 6 8 10
Conductividad Tedrica (psicm) pH Tedrico
Curva de calibracion de Turbiedad Curva de Calibracién de Color - A 340 nm

Absorbancia
o

Turd, Exp. = 1,0959"Turd. Ted Abs._ = 0,008*Color

Turbledad Experimental UNT
- "
w »~

05 R*=0,9974 005 R? =0,9966
04 o
0 05 1 15 2 25 3 0 10 20 30 &0
Turbiedad Tedrica UNT
url edrica U Color (UPC)

Tabla 7. Sensibilidad y linealidad de cada parametro.

PARAMETRO | CONDUCTIVIDAD pH TURBIEDAD | COLOR

SENSIBILIDAD 0,9659 0,9870 1,0959 0,0080
LINEALIDAD R2=0,9999 R2=0,9998 | R2=0,9974 | R?=0,9966

Basados en los resultados de las curvas de calibracion, se demuestra que los
métodos a validar cumplen con el criterio de aceptacién dado por el coeficiente de
correlacion R? presentando un rango lineal de trabajo que permite continuar con el

proceso de validacion de cada método.
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Para el caso de conductivad se elimin6 el punto 0,003 M y para turbiedad se
eliminaron los puntos 2,125y 2,375 UNT dado que fueron los puntos més alejados

de la recta.

Nota: Para la curva de calibracion de pH se grafican cuatro valores (0, 4, 7 y 10)
debido a que el intervalo de trabajo del laboratorio y por consiguiente el rango de la

curva se encuentra establecidos por la literatura.

4.3 MATRIZ DE VALIDACION DE CADA METODO.

Tabla 8. Resultados de la matriz de validacién para conductividad y pH.

ac
(0,01 W)

MUESTRAS A CORRER - pH
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Tabla 9. Resultados de la matriz de validacion para turbiedad y color.

CONDICIONES MUESTRAS A CORRER - TURBIEDAD

CONDICIONES - Longitud de onda de 340nm

Conductividad y pH presentan las mismas condiciones ambientales debido a que
las muestras de cada matriz se analizaron el mismo dia, conductividad en horas de
la mafiana y pH al medio dia, este mismo caso se presenta para las matrices de
turbiedad y color una vez finalizan las validaciones de los dos primeros parametros
mencionados.
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4.4 ANALISIS ESTADISTICO DE LOS RESULTADOS DE VALIDACION.

4.4.1 Conductividad.

Tabla 10. Rechazo de datos (estadistico T) de los resultados de conductividad.

0,85

254,64

688,07

1230,00

156,21

25,77

1376,86

0,24

30,60

2317

4973

22,89

165

36,93

Estadistico T

Estadistico T

Estadistico T

Estadistico T

Estadistico T

Estadistico T

Estadistico T

1,63

2,13

1,75

1,47

1,16

2,04

2,00

0,61

0,09

0,67

1,07

0,91

0,50

0,40

0,18

0,53

0,32

[Vlores baos [INaBiGSEGEN

COLORES Si es mayor a 1,94 se rechaza el dato

Como resultado de la prueba T, se encontraron datos atipicos para el estandar bajo
(E.b), la muestra natural (M2) y el estandar de control de calidad (QC), por tanto, se
rechazan estos datos y se procede nuevamente a calcular el promedio (X) y la

desviacién estandar (S) de cada muestra.
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Tabla 11. LDM, %CV y %Error del método de conductividad

\ 138917
49,73 22,89 0,79 19,08
432,60 34240 268,16 329,62
4,04 14,65 3.0 1,37

4.4.2. Potencial de Hidrogeno.

Tabla 12. Rechazo de datos (estadistico T) de los resultados de pH.

7,16

3,96

6,97

9,08

6,80

8,63

8,96

0,14

0,02

0,02

0,02

0,37

0,43

0,03

Estadistico T |Estadistico T|Estadistico T|Estadistico T|Estadistico T|Estadistico T|Estadistico T
1,30 1,04 1,46 1,16 1,01 0,82 153
0,53 1,04 0,44 0,65 0,69 0,65 1,19

0,46

0,52

0,95

0,65

0,42

0,52

0,14

42

0,23

0,24




Como resultado de la prueba T, se encontraron datos atipicos para las muestras
naturales M1 y M2, por tanto se rechazan estos datos y se procede nuevamente a

calcular el promedio (X) y la desviacion estandar (S) de cada muestra.

Tabla 13. LDM, %CV y %Error del método de pH.

%HERROR

1,25

0,16

9,16

4.4.3. Turbiedad.

Tabla 14. Rechazo de datos (estadistico T) de los resultados de turbiedad.

0,15

0,59

1,42

248

0,52

0,33

0,15

0,04

0,05

0,12

0,16

0,25

0,46

0,01

Estadistico T Estadistico T Estadistico T Estadistico T Estadistico T Estadistico T Estadistico T

1,00

1,00

1,02

1,49

1,05
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Se encontraron datos atipicos para el blanco de reactivos (B.K), y las muestras
naturales M1y M2, por tanto se rechazan estos datos y se procede nuevamente a

calcular el promedio (X) y la desviacion estandar (S) de cada muestra.

Tabla 15. LDM, %CV y %Error del método de turbiedad.

%ERROR

4.4.4. Color.

Tabla 16. Rechazo de datos (estadistico T) de los resultados de color.

0,21 6,62 15,12 26,47 1,98 1,22 495 14
015 073 0,50 1,05 052 0,58 0,90
Estadistico T Estadistico T | Estadistico T | Estadistico T | Estadistico T | Estadistico T | Estadistico T
2,00 1,34 1,98 147 0,97 0,30 1,27
0,59 0,83 0,54 1,23 0,70 0,23 1,27
0,50 0,20 0,16
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Se encontraron datos atipicos para el blanco de reactivos (B.K), el estdndar medio
(E.m) y la muestra natural M1, por tanto, se rechazan estos datos y se procede
nuevamente a calcular el promedio (x) y la desviacion estdndar (S) de cada
muestra.

Tabla 17. LDM, %CV y %Error del método de color.

Bk M1 M2 [Agua
[Elanco de E.b [EUPC] EmSUPC) | E.al27UPC) il QC (500 UPC)
) ave] Empacada)l
reactivos]

0,36 6,62 15,28 2647 1,81 1,22 495,14
0,08 0,73 0,26 1,05 0,27 0,15 0,90
Eb

EEBBER  6.62 3.14

LDM 6,86 8,92 745 9.9 747 7,09 9,45

%CV 11,07 1,73 3,96 14,588 12,15 0,18
Eb(6 UPC) | Em (15 UPC) | E.a (27 UPC)

%ERROR 8,67 1,89 1,95

La precision del método de conductividad, pH y color se encuentra dentro del criterio
de aceptacion del % Coeficiente de variacion (CV) igual o menor al 20%, se encontrd
que el método de conductividad presenta menor precision en la muestra natural M1,
el método de pH presenta menor precision en las muestras naturales M1y M2, el
método de color presenta menor precision en el estandar bajo (E.b), muestras
naturales M1 y M2, mientras que el método de turbiedad sobre pasa los valores

aceptables en la muestras naturales M1y M2.

La exactitud en el método de conductividad, pH y color se encuentra dentro del
criterio de aceptacion de un error igual o menor al 10%, se observa que a menor
concentracion el método es menos exacto, a excepcion del buffer de pH 10 que

presenta una contaminacion, la cual puede ser dada por manipulacion o re envase
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del reactivo. En el caso de turbiedad, los calculos realizados nos demuestran que el
método no cumple con los criterios de aceptacion establecidos lo cual puede ser

causado por el mal estado del equipo y kit de verificacién con fecha caducada.

Nota: el célculo del % del coeficiente de variacién (%CV) en blancos no es un

andlisis de interés por tanto no se realiza.

4.4.5. Analisis ANOVA

Tabla 18. Andlisis de varianza de conductividad.

| MATRIZ Hipdtesis
B K (Blanco de reactivos) Agua destilada 6,79 6,94 Ftab>=Fcal ACEPTA Ho
E.b (Estandar bajo) 0,002 M 2,10 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho
E.m (Estandar medio) 0,005 M 0,03 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho
E.a (Estandar alto) 0,009 M 6,04 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho
M1 (Muestra Natural) Agua de la llave 1,64 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho
M2 (Muestra Natural) Agua empacada 0,53 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho

Tabla 19. Analisis de varianza de pH.

B K (Blanco de reactivos) Agua destilada 6,83 6,94 Ftab=Fcal ACEFTA Ho
E b (Estandar bajo) 4 1,38 6,94 Ftab=Fcal ACEPTAHo
E.m (Estandar medio) i 7.80 6,94 Fcal=Ftab ACEPTA H1
E.a (Estandar alto) 10 0,51 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho
M1 (Muestra MNatural) Agua de |a llave 0,10 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho
M2 (Muestra Natural) Agua empacada 2,17 6,94 Ftab=Fcal ACEFTA Ho
QC (Estandar / Control de calidad) 9 1,28 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho
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Tabla 20. Andlisis de varianza de turbiedad.

| MATRZ Hipdtesis
B.K (Blanco de reactivos) Agua destilada 2,40 6,94 Ftab=Fcal ACEFTA Ho
E.b (Estandar bajo) 0,5 UNT 20,27 6,94 Fral=Ftab ACEPTA H1
E_ m (Estandar media) 1,25 UNT 10,37 6,94 Fcal=Ftab ACEPTA H1
E a (Estandar alto) 225 UNT 8,81 6,94 Fcal=Ftab ACEPTA H1
M1 (Muestra Natural) Agua de la llave 1,38 6,94 Ftab=Fcal ACEFTA Ho
M2 (Muestra Matural) Agua empacada 1,07 6,94 Ftab=Fcal ACEFPTA Ho
QC (Estandar / Control de calidad) 0.1 UNT 0,41 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho

Tabla 21. Andlisis de varianza de color.

B.K (Blanco de reactivos) Agua destilada 2,02 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho
E.b (Estandar bajo) 6 UPC 4,89 6,94 Ftab=Fcal ACEPTAHo
E.m (Estandar medio) 15 UPC 0,28 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho
E a (Estandar alto) 27 UPC 1,85 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho
M1 (Muestra Matural) Agua de |a llave 522 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho
M2 (Muestra Natural) Agua empacada 10,77 6,94 Fcal=Ftab ACEFTA H1
QC (Estandar / Control de calidad) 500 UPC 0,16 6,94 Ftab=Fcal ACEPTA Ho

Para el método de conductividad se observa que el F calculado es menor al F
tabulado, por tanto, se acepta la hip6tesis Ho, donde no hay diferencia significativa
entre los valores obtenidos de cada muestra a analizar, durante los siete dias
evaluados como factor de interés. En el método de pH, se observa que para el
estandar medio (pH 7) el F calculado es mayor al F tabulado, por tanto, se acepta
la hipotesis H1, donde los valores de la muestra son diferentes, es decir, que la
precision intermedia para estos datos no es comparable; mientras que, en el método

de color, esta misma hipotesis se presenta en la muestra de agua empacada.

Finalmente, en el método de turbiedad se observa que el F calculado es mayor al F
tabulado en los estandares bajo, medio y alto. Para el método de turbiedad, la
precision intermedia no se puede comparar en varios datos de muestras ya que

presenta diferencias significativas en los valores obtenidos en cada uno de sus
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estandares, por tanto, el método de turbiedad sigue presentando errores en sus
resultados. La diferencia entre los valores de cada estdndar de turbiedad puede ser
causada por mal estado del equipo, por kit de verificacion con fecha de vencimiento
caducada, por contaminacion del reactivo como re envase, y/o preparacion de cada

estandar por parte del practicante.

4.4.6. Cartas Control

Figura 5. Cartas control de los estandares medios de cada método.

Carta Control 0,005 M (715,50 pS/cm) - Conductividad Carta Control pH 7
780 7,04
760
702 +
740
720 - s LC superior 7 1
E e ol : 2 » .
700 - " ' o = LC inferior 6,98 -
L See - - S / ~»
4 680 N—= ——Media 26,96 -+ P
\ 0 ~
660 ‘«, == LA superior 6,94 o
o0 = LA inferior
620 - 692 -
~8— Di
600 ias 6,9
1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
Dias Dias
Carta Control 1,25 UNT - Turbiedad Carta Control 15 UPC - Color
19 16,5
1,8
1,7 16
16 s LC superior
E 15— B N\ = LC inferior o 185 1
o
14 - ——Media 2
~ 15 -
13 T i
=LA superior
1.2 - 14,5
1.1 ~— A inferior
S ) ——Dias 14 +
1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 Bl 5 6
Dias Dias

Las cartas control realizadas para cada uno de los estandares medios, muestran
gue ninguno de ellos sobrepasa los limites de aceptacion y no se presentan

tendencias en los analisis realizados, lo que indica que la metodologia no se
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encuentra sujeta a errores sistematicos. Por lo cual se determind que el proceso

esta en un estado de control estadistico.

4.4.7. Incertidumbre

Tabla 22. Resultados de incertidumbre paralos métodos de conductividad, pH

y turbiedad.
Muestra Conductividad Turbiedad
pS/cm UNT
E.b 289,05 10,33 4,00 0,07 0,5 0,82
E.m 715,50 18,01 7,00 0,07 1,25 0,83
E.a 1272,70 37,83 10,00 0,08 2,25 0,84

Tabla 23. Resultados de incertidumbre para el método de color.

Absorbancia Eon{iﬁr::tg;cm"
0,01 1,29 0,02
0.01 2.0 0,04
0,03 418 0,08
0.av 948 017
012 14,78 0,27
0,16 19.96 0,36
0.24 30,08 0,54

Los resultados obtenidos para cada uno de los parametros validados, muestran que
la incertidumbre es proporcional a la concentracion, es decir, que la incertidumbre

aumenta a medida que la concentracion es mayor.
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Cabe recalcar que la incertidumbre no tiene un limite o un criterio de aceptabilidad
establecido, es un valor no real, por tanto, es un célculo donde se estima el valor

que define la magnitud en la que puede variar un parametro en cierto punto?’.

Nota: Calculos realizados con base a las fuentes de incertidumbre para cada
método.

7 1bid.
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5. CONCLUSIONES

De acuerdo al Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater,
23rd Edition, para los pardmetros de conductividad (2510 B: Método de Laboratorio),
pH (4500-H*B: Método Electrométrico), turbiedad (2130B: Método Nefelométrico) y
color (2120 C: Método Espectrométrico), se logra identificar una metodologia que

permite el analisis estadistico de los resultados de cada método a validar.

Se verifica a través del proceso de validacion y andlisis estadistico de resultados,
qgue los equipos proporcionan datos confiables dentro de los criterios aceptables
para conductividad, pH y color. Sin embargo, no se logra validar el método de
turbiedad, debido al mal estado del equipo actual (2100 N IS Turbidimetro), lo cual
se ve reflejado en los valores obtenidos en el proceso de validacién y analisis

estadistico de resultados, al no cumplir con los criterios de aceptacion.
La fase IV, que corresponde a la elaboracién de documentos que sustentan la

validacion de los parametros de conductividad, turbiedad, pH y color, ocurre en

paralelo a las demas fases con satisfaccion.
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6. RECOMENDACIONES

Es importante establecer y realizar una calibracién periédica de los equipos por
parte de una empresa especializada, contar con un kit de verificacion vigente y
estandares certificados dentro del intervalo de trabajo del laboratorio y/o rango de
las curvas de calibracion propuestas para cada método, con el fin de tener
resultados mas acertados. Se recomienda invertir en un nuevo equipo que permita

medir turbiedad de forma eficiente.

Para el método de color se aconseja invertir en una celda de 50mm ya que el
Standard Methods lo pide asi y el laboratorio cuenta con una de 20mm. Es
importante realizar un barrido de longitud de onda del equipo que muestre a cual
longitud es favorable realizar mediciones, ya que la longitud de onda propuesta por
el Standard Methods no alcanza a absorber la luz y presenta valores negativos. Se

recomiendo trabajar a una longitud de 340 nm.

Es posible que el buffer de pH 10 se encuentre contaminado, por tanto, es

importante invertir en un buffer nuevo que nos proporcione datos més acertados.

Es necesario que los analistas y practicantes sean capacitados en las metodologias
propuestas por el Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater,
23rd Edition, en la ejecucion de sus procedimientos y en el andlisis estadistico de
los resultados de cada método implementado, donde encuentren un apoyo en la red
de laboratorios para fortalecer sus procesos y verifiguen si se cuenta con la
condiciones Optimas de trabajo (instalaciones, equipos, materiales y reactivos) que

permitan realizar de forma eficiente las validaciones antes de cualquier ejecucion.
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ANEXOS

ANEXO A. Cronograma de trabajo

Figura 6. Actividades de la metodologia a sequir.

203 45 6.7 8 9 10 11 12138 14 15 16 17 18 19 20 (21 2223 2

-ASE DOCUMENTACION Y MONTAJE DE LA METODOLOGIA

DAD PER

Revisar las metodologias propuestas por el Standard Methods y el protocolo de
validacion de métodos analiticos del IDEAM.

Consulta bibliogréfica: protocolos, tésis, normas, etc.

A DAD ANA
Crear un archivo digital (carpeta) para toda la documentacién generada durante el
proceso.

Seleccionar el analito, matriz y método normalizado a validar.

Estructurar la metodologia de validacién

Elaborar cronograma de trabajo

Identificar requisitos a cumplir y pardmetros a evaluar.

Realizar lista de chequeo de los reactivos necesarios, vidrieria, equipos y otros
materiales necesarios.

Realizar diagrama de flujo para la descontaminacién y limpieza del material.

Elaborar los diagramas de flujo para la preparacién de reactivos: Curva de
Calibracion de cada parametro.

A PREVALIDACIO

Medir conudctividad, pH, turbiedad y color a 10 blancos, hallar el limite de
deteccion instrumental, limite de cuantificacion e intervalo de trabajo.

Definir el rango y realizar las curvas de calibracién para cada parametro: parte
experimental y gréficos.

Elaborar un procedimiento detallado para la preparacién de equipos, materiales,
reactivos, estandares y muestras para la fase II.

A PRO D oD ALIDACIO

Preparar las concentraciones para Conductividad, realizar su respectiva medicion
y registro de datos.

Preparar las concentraciones para pH, realizar su respectiva medicién y registro

de datos.
Preparar las concentraciones para Turbiedad, realizar su respectiva medicion y
registro de datos.
Preparar las concentraciones para Color, realizar su respectiva medicion y
registro de datos.

A ANA AD O DE LOS R ADO

Calcular: linealidad, sensibilidad, estadistico T, limite de deteccion del método,
exactitud, precision, anova, cartas control e incertidumbres.

Andlisis de los resultados de validacién, comparar los resultados obtenidos con los
requisitos que debe cumplir el método y confirmar su validez.

A ABORACIO PR ACION DE DO )

Informe mensual via correo electrénico (LDSP)

Informe de validacién (debe entregarse de forma impresa y digital - LDSP)

Carpeta de soporte técnico (debe entregarse de forma digital - LDSP)

Informe mensual via correo electrénico (Director de proyecto) \

Informe / Seguimiento practicas Ing. Quimica \
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ANEXO B. Calibracién de equipos.

Conductimetro: Prepare una solucion de KCI de concentracién de 0,01 M. Pese
exactamente 0,7456 g de KCI anhidro, agréguele 40 ml de agua destilada para
iniciar su disolucion. Transfiera cuantitativamente ésta solucion en un balon
volumétrico de 1000 ml. Agite muy bien la solucién antes de aforarla. Una vez
preparada la solucién, siga los pasos que se muestran en la figura 7 y verifique que

la conductividad de ésta solucion sea de 1412 uS/cm a 25,0 °C.

Figura 7. Procedimiento de calibracion del conductimetro

Calibrating 3. Repeat step 2 using conductivity standard.
1. Select conductivity or TDS mode 4. Rinse the sensor

2. 1-point calibration

Example
0037 ]
hold in h : el n  The decimal point flashes during calibration

air measurement. When the sensor output has [,—]
stabilized the stability indicator appears.

Manual endpoint - press Read to endpoint.

Use auto endpoint [A] or i GGP !"”" | Auto endpoint - the MC226 automatically endpoints.
to freeze the reading. | ) 5’ el

read| to return to sample measurement, or
continue with step 3 for the second cal
point

Fuente: METTLER- TOLEDO. Manual del usuario MC226. Alemania. 08/2013.

pH-metro: Antes de usar, retire los electrodos de la solucién de almacenamiento,
enjuague con agua destilada, seque con un pafio suave, encienda el equipo y
espere que aparezca la pantalla principal, presione CAL para iniciar el proceso de

calibracion. Seleccione el estandar de calibracion 4,01 y sumerja la punta del
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electrodo en la primera solucion tampon de manera que la bombilla y la union de
referencia sean cubiertos, oprima la tecla enter, espere a que se estabilice la lectura,
retire el electrodo de la solucion, enjuague con agua destilada y seque con un pafio
suave. Seleccione el estandar de calibracion 7,0 y 10,01 y repita los pasos descritos
anteriormente para cada solucion. Una vez terminado el proceso, el equipo arroja
un valor de una pendiente que debe estar en el rango de -56 mV a -62 mV. Saque
el electrodo de la muestra, lave con agua destilada, seque con un pafio suave e
introduzca el electrodo en el empaque plastico que contiene la solucién de 3 KCL
M. 18

Turbidimetro: Para la calibracion se emplea el kit de verificacion de 0,01; 20; 200;
1000 y 4000 unidades nefelométricas (UNT).

Figura 2. Procedimiento de calibracion del turbidimetro.

SRR

1. Pulse CAL. 2. Coja el vial < 3. Aplique una 4. Utilice el pafio 5. Coloque el vial en el 6. Pulse ENTER
0,01 NTU. Limpie el vial  pequeda gota de aceite lubricante para aplicar soporte de cubetas de (Intro)

La luz S0 se iluminara.

La pantalla mostrard el €on un pafo suave sin de silicona desde la el aceite de forma muestras con el El instrumento realizard
valor NTU del agua de pelusa para eliminar las parte superior del vial uniforme por la triangulo del vial una cuenta atras y, a
dilucién utilizada en la gotas de agua y las hasta la inferior. superficie del vial alineado con la marca continuacién, medira el
ultima calibracién. huellas de dedos. No Elimine el exceso de de referencia del estandar.
invierta el vial. aceite. Asegurese de soporte de cubetas de
que el vial esté casi muestras. Cierre la Después mostrara el
seco. cubierta. siguiente estandar que

deberia usarse (p. ej.,
20,00). La luz S1 se
iluminara.

‘ ' CAL

7. Retire el vial del 8. Repita los pasos 9. Pulse CAL.
soporte de cubetas de 5-10 para los otros |
muestras. viales StablCal (desde El instrumento guardara

los nuevos datos de
calibracién y volvera al
modo de medicion

el estandar NTU mas
bajo hasta el mas alto).
La luz SO se encendera
después de que se
mida el altimo vial

Fuente: HACH-LANGE. Manual del usuario 2100 N IS. Alemania. 04/2015, edicion 6.

18 HACH-LANGE. Manual del usuario HQ411d. Alemania. 05/2017, edicion 4
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COLOR

Figura 3. Procedimiento de calibracion del espectrofotometro.

" Calibracién

2 Introdudir valores
@ Medir patrones

3 Intraducir mula

Caneelar Atras Siguiente

Medir patrones
gl A

Cancelar Cera | Medician | Siguiente
I

Medir patrones
€= 0,500 + 11.800%A
0,500
0.500 @
Abs =
4
0100 E’
020 500
Ajuste qurva réz0LI548
Curva Forz. @
AL siguiente | Apagada b

Pulse Medir patrones.

Pulse Continuar.

Pulse +.

Introduzca la concentracion estandar.

Pulse OK para confirmar.

L o

Si fuera necesario, repita esta operacion hasta que haya
introducido todos los valores. Se pueden introducir 24
valores como maximo.

Nota: Para cambiar un valor de la tabla, margue la fila
correspondiente. Pulse fa tecla de la unidad (por ejempio, mgA).
Introduzea el valor cambiado.

Nota: En el caso de las cubefas redondeadas de 13 mm, se realiza una
medida rotatoria de 10 vueltas.

7. Introduzca la solucién cero en el compartimento de cubetas.

8. Pulse Cero.

9. Marque la fila con la primera concentracion de patron e

inserte la celda correspondiente.
10. Pulse Medicion.

11. Si es preciso, repita la operacion hasta que se midan todas
las soluciones patron.

Los datos ingresados y medidos apareceran en la tabla.

Nota: Sidesea borrar una concentracion estandar, active Ia linea
correspondiente y pulse el simbolo Borrar. En el caso de las cubetas
redondeadas de 13 mm, se realiza una medida rotatoria de 10 vueltas.

12. Pulse Grafico.

Los datos intreducidos y medidos se muestran como una
curva de calibracion.

Nota: El coeficiente de correlacion (r2) se indica a la izquierda,
debajo del sistema de ejes.

La curva lineal corresponde al ajuste de patron.
13. Pulse Siguiente grafico.

La presentacion cambia a la curva polinémica del segundo
orden.

14. Pulse Siguiente grafico.
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La presentacion cambia a la curva polinémica del tercer
arden.

15. Pulse Fuerza 0: para cambiar el ajuste de Apagado a
Encendido. Entonces, la curva atravesara el origen del
sistema de coordenadas.

Nota: Es posible que esto fenga un efecto perjudicial en el
coeficiente de correlacion (r2).

16. Pulse Atras para volver a los valores de la tabla, o bien, en

Hecho para dirigirse a la informacion general sobre los
métodos.

17. Vaya a seccion 6.1.1.4, pagina 89.

Fuente: HACH-LANGE. Manual del usuario DR600. Alemania. 06/2013, edicién 2A.
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ANEXO C. Descontaminacion y limpieza del material.

Figura 10. Diagrama de flujo. Descontaminacion y limpieza del material.

Se recomienda lavar el

wl Una vez se finaliza las

4, mediciones o analisis

vayan a realizar las

respectivos, los

respectivas mediciones
o andlisis.

material el dia en que se Enjuagar todo el material con abundante agua del grifo desechos se deben
una vez usado. verter en el recipiente

destinade para su
\l, igualacion, y posterior

tratamiento.

Remojar en agua con detergente extran
neutro al 2%, minimo durante 20 min.

v

Durante el lavado debe
frotarse el material con
un escobillén.

En algunas ocasiones es
necesaro remover grasacon la
solucidn de carbonato de sodio

al 5% caliente.

Enjuagar con abundante agua

del grifo y luego 3 veces CON  f——s
agua destilada o desionizada.

y | v

Material general: tubos, tapones, Material aforado:
celdas, probetas, erlenmeyer, balones aforados, etc.
vidrios reloj.
v

Escurrir el material, envalver en papel
craft y sellar con cinta de esterilizacion.

v /

Secar en el horno a 50°C por dos horas
para su respectiva esterilizacion.

Secar a temperatura ambiente

I |
W

Almacenar los recipientes en las gavetas para prevenir
acumulacion de polvo u otros contaminantes.
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ANEXO D. Preparacion de estandares de las curvas de calibracion.

Figura 11. Diagrama de flujo para la solucién madre de conductividad.

| micio |
J
s
SOLUCION MADRE: Cloruro de
potasio, (KCI), 0,01 Molal/ml

Este es el estandar de
< referencia gue tiene
una conductividad de

1,412 (*/om) @ 25 °C.

Secardurante una hora a 110°C,
0,07456 g de KCL anhidrido.

W
Disolver los 0,07456 g de KCL
inicialmente en un vaso de
precipitados con 20ml de agua
destilada y desionizada.
|
'\a’

Transferir cuantitativamente a un
balon aforado de 100 mly
completar el valumen con agua
destilada y desionizada.

Figura 12. Diagrama de flujo para los estandares de conductividad.

{ NCIO |
\Lr
- CALCULO DE VOLUMEN A DILUIR:
Estandares para la curva de

calibracion: 0,005; 0,001; 0,0005; V1=C52 .
0,0003. Molal/ml c1

71 — 2.0003 M/mi

W 0,01 M/ml x 100 ml
Ejemplo: Solucion de 0,0003 . .
Molaliml V1 =3ml=3000puL
\Lr
Agregar 3000 pL de la solucion
madre de KCL (0,01 Molal/ml} en [~ Asi sucesivamente para cada

un balén aforado de 100 ml.

W
Aforar con agua destilada y
desionizada.

concentracion Molal / ml.
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Figura 13. Diagrama de flujo para los estandares de turbiedad.

| NCIO |

v

Estandares para la curva de
calibracion: 0.1; 0.5:1; 1.5, 2;
2,125,225, 2,375 y 2,5 UNT.

v

Ejemplo: Solucidn de 0.1 NTU

v

Agregar 2,5 uL de la solucidn
patron de formazina (4000 UNT)
en un balén aforado de 100 mL.

W

Aforar con agua destilada y
desionizada.

|

Preparar estas soluciones
inmediatamente antes de utilizarlas
y descararlas después de usadas.

:

Asi sucesivamente para cada
concentracién UNT. La concentracion
debe estar en ppm.

CALCULODEVOLUMEN A
DILUIR:

—Cc2
V1= c1XVv2

_ 0,1UNT
Vl= 2000 DT X 100ml

V1=25x10"3ml = 2,5 uL

Figura 14. Diagrama de flujo para los estandares de color.

INICIO

v

Estandares para curva de
calibracion de color 1, 2, 5,10,
15, 20,25y 30 UPC.

v

Ejemplo: Solucion de color de 1
Upc

)

Agregar 200 pL de lasolucidn
madre de 500 UPC enun baldn
aforado de 100 mL.

ki

Aforar con agua destiladay
desionizada

l

Se debe evitar la evaporaciony
contaminacién de estas
soluciones.

J

Cuando no se estén utilizando
deben almacenarse enla
oscuridady a 4°C evitando su
congelacidén
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Estas soluciones son establesporun
periodo de 1 mes.

Asi sucesivamente para cada
concentracidn (UPC)

CALCULO DE VOLUMEN A
DILUIR:

V1= %xvz

V1= 1 UPC

= Soo ppc X 100mi

V1=0,2ml=200puL



ANEXO E. Procedimiento de validacién de cada método.

CONDUCTIVIDAD

Maximo permitido 1000 pS/cm
Rango de la matriz de concentraciones: 0 — 1412 uS/cm
0,01 M tiene una conductividad tedrica de 1412 uS/cm

Reactivos: KCL, agua destilada, gua de la llave y agua empacada

Materiales: 6 Balones aforados de 100ml, 3 vidrios reloj, pipetas aforadas de 1 ml,
10ml, 20ml y 50ml, 3 vasos de precipitados, pera o pipeteador, frasco lavador,
guantes y 7 vasos plasticos.

Equipos: Conductimetro, balanza analitica y horno.

Preparacion de la Solucion Madre (C2): 0,01 M

Equipos: KCL, 3 vidrio reloj, balanza analitica, desecador, vaso de precipitado, 3

balones aforados de 100ml, agua destilada.

Reactivos: 0,7456 / 10 = 0,07456 gr de KCL

e Pesar 0,07456 gr de KCL, secar a 110°C durante una hora.

e Seguidamente en un vaso de precipitado con 20 ml de agua destilada,
seguidamente aforar con agua destilada en un balén aforado de 100ml.

Nota: hacer 3 soluciones madre, con el fin de tener la cantidad suficiente en la

preparacion de las muestras a correr.

El grupo basico de “muestras” a correr en cada ensayo es:

e BK (agua destilada)
1 vaso plastico
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e E.b (Estandar de concentracion baja, que nos permita calcular el LDM)
Aproximadamente el 20% del rango

0,2 *0,01M= 0,002 M

0,002 M -> Conductividad teérica de 289,05 pS/cm

Se toma 0,002 M

C1 0,002
Vli= —=xV2 V1l =

0 0.01 x 100ml V1l=20ml

Reactivos: Solucién madre y agua destilada.

Materiales: 1 balon aforado de 100ml, pipeta de 20ml, pera o pipeteador.

Tomar 20 ml de solucién madre, transferir a un balén de 100 ml y aforar con agua

destilada.

e E.m (Estandar de concentracion media; aprox. el 50% del rango)
0,5*0,01 M =0,005 M

0,005 M -> Conductividad tetrica de 715,5 uS/cm

Se toma 0,005 M

V1= ¢l V2 V1= 0,005 100ml V1 =50ml
-2 = 001 M —oum

Reactivos: Soluciéon madre y agua destilada.
Materiales: 1 balén aforado de 100ml, pipeta de 50ml, pera o pipeteador.
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Tomar 50 ml de solucién madre, transferir a un balén de 100 ml y aforar con agua
destilada.

e E.a (Estdndar de concentracion alta; aprox. el 90% del rango)
0,9 *0,01 M =0,009 M

0,009 M -> Conductividad teérica de 1272,7 uS/cm
Se toma 0,009 M

C1 0,009
Vli= —xV2 =

1 1=
= V1 0.01 x 100ml vV 90 ml

Reactivos: Solucion madre y agua destilada.

Materiales: 1 balén aforado de 100ml, pipeta de 20 ml y 50ml, pera o pipeteador.

Tomar 90 ml de solucién madre, transferir a un bal6n de 100 ml y aforar con agua
destilada.

e M1: como muestra M1 se toma agua de la llave directamente.

e M2: como muestra M2 se toma agua empacada directamente.

e QC: para el control de calidad tomamos una solucién estandar de 0,01 M.

TURBIEDAD

Maximo permitido 2 UNT

Rango de la matriz de concentraciones: 0 — 2,5 UNT
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Reactivos: Patron de formazina de 4000 UNT, agua destilada, gua de la llave y

agua empacada.

Materiales: 3 Balones aforados de 100ml, micropipeta de 50 y 250 ul, frasco

lavador, guantes y 7 vasos plasticos.

Equipo: Turbidimetro

Solucién madre: 4000 UNT

El grupo basico de “muestras” a correr en cada ensayo es:

e BK (agua destilada)

1 vaso pléastico

e E.b (Estandar de concentracion baja, que nos permita calcular el LDM)
Aproximadamente el 20% del rango

0,2 *2,5UNT=0,5 UNT

Se toma 0,5 UNT

V1= ¢l V2 V1 = 0.5
-2 = 2000

x 100ml V1=10,0125ml

Materiales: 1 balén aforado de 100ml y una micropipeta de 50 pl.

Tomar 12,5 pl de solucion madre, transferir a un balon de 100 ml y aforar con agua
destilada.

e E.m (Estandar de concentracion media; aprox. el 50% del rango)

0,5*2,5 UNT =1,25 UNT
Se toma 1,25 UNT
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C1 1,25
Vl= —=xV2 1

= = 2000% 100ml V1=0,03125ml

Reactivos: Solucién madre y agua destilada.

Materiales: 1 balén aforado de 100ml y una micropipeta de 50 pl.

Tomar 31,25 pl de solucion madre, transferir a un balén de 100 ml y aforar con agua

destilada.

e E.a (Estandar de concentracién alta; aprox. el 90% del rango)
0,9 * 2,5 UNT = 2,25 UNT
Se toma 2,25 UNT

V1= ¢l V2 V1= 2,25
-2 ~ 2000

x 100ml V1 = 0,05625 ml

Reactivos: Solucién madre y agua destilada.

Materiales: 1 balon aforado de 100ml y una micropipeta de 250 pl.

Tomar 56,25 ul de solucién madre, transferir a un balén de 100 ml y aforar con agua

destilada.

e M1: como muestra M1 se toma agua de la llave directamente.

e M2: como muestra M2 se toma agua empacada directamente.

e QC: para el control de calidad tomamos una solucion estandar de 0,1 UNT.

67



pH

Méaximo permitido pH 6,5-9
Rango de la matriz de concentraciones: pH 4 — 10.

Reactivos: Buffers pH 4, 7 y 10.

Materiales: Frasco lavador, guantes y 7 vasos plasticos.

Equipo: pH-Metro.

El grupo basico de “muestras” a correr en cada ensayo es:

¢ BK (agua destilada)

e E.b (Estandar de concentracién baja)

Buffer de pH 4.

e E.m (Estandar de concentracién media)

Buffer de pH 7.

e E.a (Estandar de concentracion alta)

Buffer de pH 10.

e M1: como muestra M1 se toma agua de la llave directamente.
e M2: como muestra M2 se toma agua empacada directamente.

e QC: para el control de calidad tomamos un buffer de pH 9.

COLOR

Maximo permitido 15 UPC

Rango de la matriz de concentraciones: 0 — 30 UPC
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Reactivos: Patron de color de 500 UPC, agua destilada, gua de la llave y agua
empacada
Materiales: 3 Balones aforados de 100ml, micropipeta de 50 y 1000 pl, frasco

lavador, guantes y 7 vasos plasticos.

Equipo: Espectrofotometro

Solucion madre: 500 UPC

El grupo basico de “muestras” a correr en cada ensayo es:

e BK (agua destilada)

1 vaso pléastico

e E.b (Estandar de concentracion baja, que nos permita calcular el LDM)
Aproximadamente el 20% del rango

0,2 * 30 UPC =6 UPC

Se toma 6 UPC

C1 6
V1l = 02 V2 V1l = mx 100ml V1=10,012ml

Materiales: 1 balén aforado de 100ml y una micropipeta de 50 pl.
Tomar 12 pl de solucion madre, transferir a un balén de 100 ml y aforar con agua

destilada.
e E.m (Estandar de concentracion media; aprox. el 50% del rango)

0,5 *30 UPC =15 UPC
Se toma 15 UPC
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v1= L V1= - % 100ml V1 =3ml
-2 T 500 —om

Reactivos: Solucién madre y agua destilada.

Materiales: 1 balén aforado de 100ml y una micropipeta de 1000 pl.

Tomar 3000 pl de solucion madre, transferir a un balén de 100 ml y aforar con agua

destilada.

e E.a (Estandar de concentracién alta; aprox. el 90% del rango)
0,9 *30 UPC =27 UPC
Se toma 27 UPC

v1= L v1= 2 % 100mi V1=54ml
-2 T 500 = onm

Reactivos: Solucién madre y agua destilada.

Materiales: 1 balén aforado de 100ml y una micropipeta de 1000 pl.

Tomar 5400 pl de solucion madre, transferir a un balén de 100 ml y aforar con agua

destilada.
e M1: como muestra M1 se toma agua de la llave directamente.
e M2: como muestra M2 se toma agua empacada directamente.

e QC: para el control de calidad tomamos una solucion estandar de 500 UPC.
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ANEXO F. Rechazo de datos (Estadistico T)

Tabla 2. Valores criticos T para rechazos de datos.

n 95% N 95% n 95% n 95%

3 1,15 11 2,24 19 2,53 27 2,69
4 146 12 2,29 20 2,56 28 271
5 1,67 13 2,33 21 2,58 29 2,72
6 1,82 14 2,37 22 26 30 2,74
7 1,94 15 2.41 23 262 40 287
8 2,03 16 2,44 24 2,64 50 2,96
9 2,11 17 2,47 25 2,66 60 3,03
10 2,18 18 2,50 26 2,67 100 3,21

Fuente: COY, G. A. DEL PILAR BOJACA, R. and DUQUE, M. E. Estandarizacion De Métodos
Analiticos. IDEAM. 2006.

Tabla 3. Valores de la distribucién t (99%) para calcular LDM.

gl 99% gl 99% gl 99% gl 99%
1 3182 11 2,72 21 252 40 242
2 6,9 12 2,68 22 251 50 2.40
3 4,54 13 2,65 23 2,50 60 2,39
4 375 14 2,62 24 249 70 2,38
5 3,36 15 2,60 25 248 80 2,37
6 3,14 16 2,58 26 2,48 90 2,37
7 3,00 17 2,57 27 247 100 2,36
8 2,90 18 2,55 28 247 = 233
9 2,82 19 2,54 29 246

10 2,76 20 2,53 30 246

Fuente: COY, G. A. DEL PILAR BOJACA, R. and DUQUE, M. E. Estandarizacion De Métodos
Analiticos. IDEAM. 2006.
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ANEXO G. Anélisis ANOVA.

Tabla 26. Analisis de varianza para el método de conductividad.

ANALISIS DE VARIANZA B.K
Origen de las Suma de Grados de  Promedio de Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 0,45322619 2 0,226613095  6,789057903 0,051781585  6,94427191
Dentro de los
0,133516667 4 0,033379167
grupos
Total 0,586742857 6
ANALISIS DE VARIANZA E.b
Origen de las Suma de Gradosde  Promedio de Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 2880,065476 2 1440,032738  2,103549093  0,237542173  6,94427191
Dentro de los
2738,291667 4 684,5729167
grupos
Total 5618,357143 6
ANALISIS DE VARIANZA E.m
Origen de las Suma de Gradosde  Promedio de Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 46,54761905 2 23,27380952  0,029319796  0,971312567  6,94427191
Dentro de los
3175,166667 4 793,7916667
grupos
Total 3221,714286 6
ANALISIS DE VARIANZAE.a
Origen de las Suma de Grados de  Promedio de Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 11150,33333 2 5575,166667  6,04408709  0,061816792  6,94427191
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Dentro de los

3689,666667 4 922,4166667
grupos
Total 14840 6
ANALISIS DE VARIANZA M1
Origen de las Suma de Gradosde  Promedio de Valor critico
F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 1411,141905 2 705,5709524  1,635038647  0,302720566  6,94427191
Dentro de los
1726,126667 4 431,5316667
grupos
Total 3137,268571 6
ANALISIS DE VARIANZA M2
Origen de las Suma de Grados de  Promedio de 3 Valor critico
F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 5,44047619 2 2,720238095 0,532944606 0,623460017  6,94427191
Dentro de los
20,41666667 4 5,104166667
grupos
Total 25,85714286 6
ANALISIS DE VARIANZA QC
Origen de las Suma de Grados de  Promedio de Valor critico
F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 5,44047619 2 2,720238095 0,532944606 0,623460017  6,94427191
Dentro de los
20,41666667 4 5,104166667
grupos
Total 25,85714286 6
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Tabla 4. Analisis de varianza para el método de pH.

ANALISIS DE VARIANZA B.K
Origen de las Suma de Gradosde  Promedio de Valor critico
F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos  0,095121429 2 0,047560714  6,830982303 0,051291094  6,94427191
Dentro de los
0,02785 4 0,0069625
grupos
Total 0,122971429 6
ANALISIS DE VARIANZA E.b
Origen de las Suma de Grados de  Promedio de Valor critico
F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 0,0009 2 0,00045 1,384615385 0,349173554  6,94427191
Dentro de los
0,0013 4 0,000325
grupos
Total 0,0022 6
ANALISIS DE VARIANZA E.m
Origen de las Suma de Gradosde  Promedio de Valor critico
F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos  0,001819048 2 0,000909524  7,795918367 0,041684028  6,94427191
Dentro de los
0,000466667 4 0,000116667
grupos
Total 0,002285714 6
ANALISIS DE VARIANZAE.a
Origen de las Suma de Gradosde  Promedio de Valor critico
F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos  0,00047619 2 0,000238095 0,510204082 0,634807324  6,94427191
Dentro de los
0,001866667 4 0,000466667
grupos
Total 0,002342857 6
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ANALISIS DE VARIANZA M1

Origen de las Suma de Gradosde  Promedio de Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos  0,03897619 2 0,019488095 0,100691988 0,906432008  6,94427191
Dentro de los
0,774166667 4 0,193541667
grupos
Total 0,813142857 6
ANALISIS DE VARIANZA M2
Origen de las Suma de Gradosde  Promedio de Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos  0,576369048 2 0,288184524  2,167140395 0,230347618  6,94427191
Dentro de los
0,531916667 4 0,132979167
grupos
Total 1,108285714 6
ANALISIS DE VARIANZA QC
Origen de las Suma de Grados de  Promedio de Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos 0,0025 2 0,00125 1,282051282  0,371337891  6,94427191
Dentro de los
0,0039 4 0,000975
grupos
Total 0,0064 6
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Tabla 28. Analisis de varianza para el método de turbiedad.

ANALISIS DE VARIANZA B.K
Origen de las Suma de Grados de Promedio de Valor critico
F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos  0,00662019 2 0,003310095  2,39833008 0,20676849 6,94427191
Dentro de los
0,005520667 4 0,001380167
grupos
Total 0,012140857 6
ANALISIS DE VARIANZA E.b
Origen de las Suma de Grados de Promedio de Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos  0,011790262 2 0,005895131 20,2726956 0,00806333 6,94427191
Dentro de los
0,001163167 4 0,000290792
grupos
Total 0,012953429 6
ANALISIS DE VARIANZA E.m
Origen de las Suma de Grados de Promedio de Valor critico
F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos  0,070083333 2 0,035041667  10,3699137 0,02614127 6,94427191
Dentro de los
0,013516667 4 0,003379167
grupos
Total 0,0836 6
ANALISIS DE VARIANZA E.a
Origen de las Suma de Grados de Promedio de Valor critico
F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos  0,118235714 2 0,059117857  8,80712956 0,03424832 6,94427191
Dentro de los
0,02685 4 0,0067125

grupos
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Total 0,145085714 6
ANALISIS DE VARIANZA M1
Origen de las Suma de Grados de Promedio de 3 Valor critico
F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos  0,155438548 2 0,077719274  1,37855636  0,35042708  6,94427191
Dentro de los
0,225509167 4 0,056377292
grupos
Total 0,380947714 6
ANALISIS DE VARIANZA M2
Origen de las Suma de Grados de Promedio de Valor critico
F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos  0,440336548 2 0,220168274  1,07113717  0,42409345  6,94427191
Dentro de los
0,822185167 4 0,205546292
grupos
Total 1,262521714 6
ANALISIS DE VARIANZA QC
Origen de las Suma de Grados de Promedio de Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad los cuadrados para F
Entre grupos ~ 4,28571E-05 2 2,14286E-05  0,40816327  0,68974433  6,94427191
Dentro de los
0,00021 4 5,25E-05
grupos
Total 0,000252857 6
Tabla 29. Analisis de varianza para el método de color.
ANALISIS DE VARIANZA B.K
Origen de las Suma de Gradosde  Promedio de los Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad cuadrados para F
Entre grupos 0,06657619 2 0,033288095 2,024618058 0,24695092 6,94427191
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Dentro de los

0,065766667 4 0,016441667
grupos
Total 0,132342857 6
ANALISIS DE VARIANZA E.b
Origen de las Suma de Grados de  Promedio de los Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad cuadrados para F
Entre grupos  2,287369048 2 1,143684524 4,889020639 0,084283977 6,94427191
Dentro de los
0,935716667 4 0,233929167
grupos
Total 3,223085714 6
ANALISIS DE VARIANZA E.m
Origen de las Suma de Grados de  Promedio de los Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad cuadrados para F
Entre grupos  0,183035714 2 0,091517857 0,280417809 0,769185597 6,94427191
Dentro de los
1,30545 4 0,3263625
grupos
Total 1,488485714 6
ANALISIS DE VARIANZA E.a
Origen de las Suma de Grados de  Promedio de los Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad cuadrados para F
Entre grupos  3,164454762 2 1,582227381 1,846284534 0,270381625 6,94427191
Dentro de los
3,427916667 4 0,856979167
grupos
Total 6,592371429 6
ANALISIS DE VARIANZA M1
Origen de las Suma de Grados de  Promedio de los Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad cuadrados para F
Entre grupos 1,1566 2 0,5783 5,221670429 0,07669811 6,94427191
Dentro de los
0,443 4 0,11075

grupos
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Total 1,5996 6
ANALISIS DE VARIANZA M2
Origen de las Suma de Grados de  Promedio de los Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad cuadrados para F
Entre grupos  0,110454762 2 0,055227381 10,76732041 0,024539204 6,94427191
Dentro de los
0,020516667 4 0,005129167
grupos
Total 0,130971429 6
ANALISIS DE VARIANZA QC
Origen de las Suma de Grados de  Promedio de los Valor critico
Probabilidad
variaciones cuadrados libertad cuadrados para F
Entre grupos  0,357142857 2 0,178571429 0,158730159 0,858347751 6,94427191
Dentro de los
4,5 4 1,125
grupos
Total 4,857142857 6
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ANEXO H. Incertidumbres.

Tabla 30. Fuentes de incertidumbres del método de conductividad.

INCERTIDUMBRE - CONDUCTIVIDAD

. No. Datos; T; otros . Incertidumbre Incertidumbre | Incertidumbre
Valor Fuente Origen de la Incertidumbre |  Tipo de . . - .
Factor Lo . - . L L. estandar del | Potencia estandar estandar
(uS/cm) individual informacién Valor | Unidad | aportada | Distribucién X .
aporte combinada, relativa
cii;i';ﬁ;‘r’:e‘:z Instumento | 0,01 | pS/cm 0,005 | Rectangular| 0,002886751 | 8,33E-06
certificado de
. calibracion
Medi i i0
een | 2655 CC:;'SEE:’[:SEL LMC-0629 de | 21 Normal 21 441 | 5163333064 |0,019447582
fecha
2014/10/30
REP;ZZ':'C?S‘: 9l Ensayo 7 datos | 11,55422001 | Promedio | 4,716990566 | 22,25
cii;ﬁ';ﬁ;‘r’:e‘:z Instumento | 0,01 | pSicm 0,005 | Rectangular| 0,002886751 | 8,33E-06
- . > certificado de
Med Calib del
e | 68857 | o AR B | calibracion 21 Normal 21 441 | 9,006524931 | 0,013080043
LMC-0629 de
Re”fil%'i"cfg‘: 9 Ensayo 7 datos | 23,17223297 | Promedio | 8,758280824 | 76,70748
;iiﬁ'c'f\;‘r’:e‘:; Instumento | 0,01 | pS/cm 0,005 | Rectangular| 0,002886751 | 8,33E-06
- . > certificado de
Med Calib del
oeen | 1230 c;n'dl:i‘;:;’:qetfo calibracion 21 Normal 21 441 | 18,91410431 | 0,015377321
LMC-0629 de
Repetbilidad de| o . 7 datos | 49,7326184 | Promedio | 18,79716291 | 353,3333

medicion

Tabla 31. Incertidumbre expandida, combinada total y relativa del método de

conductividad

Muestra Factor Valor Unidad | Simbolo
Eb U expandida 10,3266661 | uS/cm Ux
Em U expandida 18,0130499 | pS/cm Ux
Ea U expandida 37,8282086 | pS/cm Ux

Muestra Factor Valor Unidad | Simbolo
Eb U combinada total | 0,01944758 ux
Em U combinada total | 0,01308004 ux
Ea U combinada total | 0,01537732 ux

Muestra Factor Valor Unidad | Simbolo
Eb U expandida. Relativa| 3,88951643 % Ux/x
Em U expandida. Relativa| 2,61600852 % Ux/x
Ea U expandida. Relativa| 3,07546411 % Ux/x
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Tabla 32. Fuentes de incertidumbres del método de pH.

Factor

Medicion
E.b

Medicion
E.m

Medicién
E.a

Valor
(pH)

4,00

7,00

10,00

Fuente
individual

Resolucién del
pHmetro

Calibracion del
pHmetro

Repetibilidad de
medicién
Resolucion del
pHmetro

Calibracion del
pHmetro

Repetibilidad de
medicion
Resolucion del
pHmetro

Calibracion del
pHmetro

Repetibilidad de
medicién

Origen de la
informacién

Instrumento

certificado de
calibracién
LMP-0974 de
fecha
2014/10/31

Ensayo

Instrumento

certificado de
calibracién
LMP-0974 de
fecha
2014/10/31

Ensayo

Instrumento

certificado de
calibracién
LMP-0974 de
fecha
2014/10/31

Ensayo

INCERTIDUMBRE - pH

No. Datos; T; otros

Incertidumbre | Tipo de
aportada  |Distribucién
Valor | Unidad
0,01 pH 0,005 Rectangular
- - 0,025 Normal
7 datos 0,019 Promedio
0,01 pH 0,005 Rectangular
- - 0,025 Normal
7 datos 0,020 Promedio
0,01 pH 0,005 Rectangular
- - 0,025 Normal
7 datos 0,020 Promedio

Incertidumbre
estandar del
aporte
0,00289

0,02500

0,00724

0,00289

0,02500

0,00738

0,00289

0,02500

0,00747

Potencia

8,33E-06

6,25E-04

5,24E-05

8,33E-06

6,25E-04

5,44E-05

8,33E-06

6,25E-04

5,58E-05

Incertidumbre
estandar
combinada,
u(x)

0,0261861

0,0262251

0,0262510

Incertidumbre
estandar
relativa (u(x)/x

0,0065465

0,0037464

0,0026251

Tabla 33. Incertidumbre expandida, combinada total y relativa del método de

pH.

Muestra

Eb
Em
Ea

Muestra

Eb

Em

Ea

Muestra

Eb

Em

Ea

Factor Valor
U expandida 0,07
U expandida 0,07
U expandida 0,08
Factor Valor
U combinada 0,0093
total
U combinada 0,0053
total
U combinada 0,0038
total
Factor Valor
U expar.ldlda. 1.9
Relativa
U expar?dlda. 11
Relativa
U expar.ldlda. 0.8
Relativa
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Unidad
pH
pH
pH

Unidad

Simbolo
Ux
Ux
Ux
Simbolo

ux

ux

ux
Simbolo

Ux/x

Ux/x

Ux/x



Tabla 34. Fuentes de incertidumbres del método de turbiedad.

INCERTIDUMBRE - TURBIEDAD

. No. Datos; T; otros . . Incertidumbre Incertidumbre | Incertidumbre
Valor L origen de la Incertidumbre Tipo de . ) L
Factor (UNT) Fuente individual informacion | idad aportada Distribucion estandar del | Potencia estandar estandar
Valor | Unida aporte combinada, | relativa (u(x)/x
Resolucién
del Instrumento | 0,01 | UNT 0,005 Rectangular 0,0028868 | 8,33E-06
Turbidimetro
- . L Certificado
Medicion Calibracion
de E.b 0.5 del No. 14- 0,41 Normal 0,41 0,1681 0,4103861 | 0,82077219
turbidimetro | 02879 (20144
05-23)
Repetibilidad | - ¢ oo 7 | datos | 0,046464 | Promedio | 0,0175617 | 0,000308
de medicién
Resolucion
del Instrumento | 0,01 | UNT 0,005 Rectangular 0,0028868 | 8,33E-06
- Turbidimetro
Medicion :
de Calibracién Certificado
Turbiedad 1.25 del No. 14- - 0,41 Normal 0,41 0,1681 0,4124304 | 0,3209443
E.m turbidimetro | 02879 (20144
’ 05-23)
Repetibilidad | 0 oo 7 | datos | 0,1180395 | Promedio | 0,0446148 | 0,00199
de medicién
Resolucion
del Instrumento | 0,01 | NTU 0,005 |Rectangular 0,0028868 | 8,33E-06
- Turbidimetro
Medicion :
de Calibracion Certificado
Turbiedad 2.25 del No. 14- - 0,41 Normal 0,41 0,1681 0,4142013 | 0,18408949
E.a turbidimetro | 02879 (20144
' 05-23)
Repetibilidad | g o0 7 | datos | 0,1555023 | Promedio | 0,0587743 | 0,003454
de medicién

Tabla 35. Incertidumbre expandida, combinada total y relativa del método de
turbiedad.

Muestra Factor Valor | Unidad | Simbolo
Eb U expandida | 0,82151 UNT Ux
Em Uexpandida | 0,82794 | UNT Ux
Ea U expandida | 0,83805 UNT Ux
Muestra Factor Valor | Unidad | Simbolo
Eb U combinada 0,82151 Ux
total
Em U combinada 033118 Ux
total
Ea U combinada 018623 Ux
total
Muestra Factor Valor | Unidad | Simbolo
Eb Uexpandida. | 400 305 | o5 Ux/x
Relativa

Em Uexpandida. | oo o353 | o4 Ux/x
Relativa

Ea Uexpandida. | 37 5466 | o Ux/x
Relativa
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Tabla 36. Incertidumbre de color por absorbancia en la curva de calibracion.

1.280156627 SN 0.023204819

Variable  Valor medido Aporte
0,005 Calibracién
Resolucicn
Repetibilidad
Pendiente 0,0083
Intercepto -0,0057
Repetibilidad  1,289156627 Confirmacion

2.012048193 [[IE8 0,036216867

Variable  Valor medido Aporte
0,011 Calibracion
Resolucion
Repetibilidad
Pendiente 0,0083
Intercepto -0,0057
Repetibilidad = 2.012048193 Confirmacion

4180722802 T 0.075253012

Variable  Valor medido Aporte
0,029 Calibracién
Resolucicn
Repetibilidad
Pendiente 0,0083
Intercepto -0,0057
Repetibilidad = 4,180722892 Confirmacion

9.451927711 I 0.170674599

Variable  Valor medido Aporte
0,073 Calibracién
Resolucicn
Repetibilidad
Pendiente 0,0083
Intercepto -0,0057
Repetibilidad 9 481827711 Confirmacion

CLOETEETE 14.78313253 [N 0.266006386

Variable  Valor medido Aporte
0,117 Calibracién
Resolucicn
Repetibilidad
Pendiente 0,0083
Intercepto -0,0057
Repetibilidad  14.78313233 Confirmacion

U aportada
000242491
0.0005
1,33071453

0.01160241

U aportada
000245458
0.0005
1,2304899

0.01810843

U aportada
000254206
0.0005
003788622

0.03762651

U aportada

0.00274635

0.0005
0.44409455

0.08533735

U aportada

0.00203709

0.0005
0.26453571

0.13304819

83

Divisor
2
1.73205081
264573131

Divisor
2
1.73205081
264573131

Divisor
2
1.73205081
264573131

Divisor
2
1.73205081
264573131

Divisor
2
1.73205081
264573131

U estandar
0,001212456
0,000288675
0,506364494

0.01160241

U estandar
0,001227288
0,000288675
0,465081467

0.018108434

U estandar
0,001271028
0,000288675
0,354487671

0.037626506

U estandar
0,001373174
0,000288675
0,167851962

0.085337349

U estandar

0.001468544

0.000288673
0.100022896

0.133048193

U combinada relativa 0.009

U combinada U relativa
0.506366028 101.273206
0.01160241 0.009

U combinada relativa 0.009

U combinada U relativa
0.465083176 42 2802887
0.018108434 0.009

U combinada relativa 0.009

U combinada U relativa
0.354490067 12,2237934
0.037626506 0.009

U combinada relativa 0.009

U combinada U relativa
0.1678a7827 2,29942229
0.085337349 0.009

U combinada relativa 0.009

U combinada U relativa
0.100034093 0.85499225
0.133048193 0.009



10.96385542 [N 0350349308

Variable  Valor medido Aporte
0,16 Calibracién
Resolucicn
Repetibilidad
Pendiente 0,0083
Intercepto -0,0057
Repetibilidad 1995385542 Confirmacion

2490361445 JITEY 0.44826506

Variable  Valor medido Aporte
0,2Mm Calibracién
Resolucicn
Repetibilidad
Pendiente 0,0083
Intercepto -0,0057
Repetibilidad 2490361446 Confirmacion

30,08433735 [lIE} 0,541518072

Variable  Valor medido Aporte
0,244 Calibracién
Resolucicn
Repetibilidad
Pendiente 0,0083
Intercepto -0,0057
Repetibilidad 3008433735 Confirmacion

U aportada
00031104
0.0005
0,3020536

0.1796747

U aportada

0.0032636

0.0005
0.79489058

0.22413253

U aportada

0.00341162

0.0005
1.50966002

0.27073904
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Divisor
2
1.73205081
264573131

Divisor
2
1.73205081
264573131

Divisor
2
1.73205081
264573131

U estandar
0,0015552
0,000288675
0,1485225

0,179674699

U estandar
0,001631798
0,000288675
0,3004404

0.22413233

U estandar

0.001703812

0.000288673
0.570397832

0.270739036

U combinada relativa

U combinada
0.148530923

0,179674699

U combinada relativa

U combinada

0.30044497

0.22413233

U combinada relativa

U combinada
0.570600475

0.270739036

0.009

U relativa
0.92831827

0.009

0.009

U relativa

1.49475109

0.009

0.009

U relativa
233852654

0.009



ANEXO I. Resultados de los parametros de estandarizacion de cada método

Tabla 37. Formato de captura de datos para conductividad propuesto por el
IDEAM.

NOMBRE DEL METODO - Conductividad: 2510 B (Método de Laboratorio)
FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 31/01/2019
PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
Limite .d,e 130 uS/cm -Corresponde al |.Imlte inferior dgl
Deteccion intenalo de trabajo del laboratorio
Precision en 4,351871943 % Nivel de concentracion bajo
A 0
término de %CV 3,36526205 % Nivel de cocentracion alto
Exactitud 8,147379346 % Nivel de concentracién bajo
expresada como %
de error relativo 3,355071894 % Nivel de cocentracién alto
Rango de _trabajo 0-1412 uS/cm Rango de la matriz dg con,centracmnes
(lectura directa) para la validacion

Tabla 38. Formato de captura de datos para pH propuesto por el IDEAM.

NOMBRE DEL METODO - pH: 4500-H+ B (Método Electrométrico)
FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 31/01/2019
PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
Limite de Corresponde al limite inferior del
L, 4 pH . . .
Deteccion intervalo de trabajo del laboratorio
Precision en 0,483549044 % Nivel de concentracion bajo
término de %CV | 0,217318606 % Nivel de cocentracion alto
Exactitud 1,246882793 % Nivel de concentracién bajo
expresada como % - -
de error relativo | 9,162266305 % Nivel de cocentracion alto
Rango de trabajo Rango de la matriz de concentraciones
. 4al0 pH . .,
(lectura directa) para la validacion
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Tabla 39. Formato de captura de datos paraturbiedad propuesto por el IDEAM.

NOMBRE DEL METODO - Turbiedad: 2130B (Método Nefelométrico)

FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 31/01/2019

PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
Limite de Corresponde al limite inferior del
L 0,1 UNT . : .
Deteccion intervalo de trabajo del laboratorio
Precisién en 7,925148889 % Nivel de concentracion bajo
término de %CV | 6,266642539 % Nivel de cocentracion alto
Exactitud 17,25714286 % Nivel de concentracién bajo
expresada como %
de error relativo | 10,28571429 % Nivel de cocentracion alto
Rango de trabajo 0-25 UNT Rango de la matriz de concentraciones

(lectura directa)

para la validacion

Tabla 40. Formato de captura de datos para color propuesto por el IDEAM.

NOMBRE DEL METODO - Color: 2120 C (Método Espectrométrico)

FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 31/01/2019

PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
Limite de Corresponde al limite inferior del
o 1,5 UPC ) : .
Deteccion intervalo de trabajo del laboratorio
Precision en 11,06900552 % Nivel de concentracion bajo
término de %CV | 3959323226 % Nivel de cocentracion alto
Exactitud 10,35714286 % Nivel de concentracién bajo
expresada como % - -
de error relativo | 1,947089947 % Nivel de cocentracion alto
Rango de trabajo 0-30 UPC Rango de la matriz de concentraciones

(lectura directa)

para la validacion
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