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Introduccion

La calidad del agua es de vital importancia a la hora de usar ya sea para consumo humano,
para uso industrial o agricola; por esta razdn, muchas industrias encargadas del tratamiento de
aguas, buscan que las caracteristicas del agua cumplan con las normativas de la region, esto lleva
a la necesidad de tener a su disposicion laboratorios que realicen andlisis fisicoquimicos,
microbiologicos, gravimétricos, entre otros, con resultados que sean confiables y precisos.

Los laboratorios con el fin de brindar servicios de analisis veraces, necesitan confirmar y
validar métodos de analisis, mediante la aplicacién de ensayos precisos bajo la normativa de la
region y procesos ya estandarizados que corroboren la exactitud de los resultados a los analisis en
aguas. Por esta razon, el laboratorio de aguas de la sede Campos Eliseos de la Universidad
Francisco de Paula Santander, ha visto la necesidad de incluir la validacion de algunos métodos de
analisis de aguas, y de esta forma, ampliar las opciones de métodos para evaluar la calidad del
agua.

El objetivo de este trabajo dirigido es la implementacion de los métodos de solidos
sedimentables (2540F), acidez (2310B) segun el Standard Methods edicion 23, con el fin de dar
apoyo en los procedimientos internos del laboratorio para ampliar el alcance de los ensayos
acreditados y aumentar los servicios de extension que se prestan a la comunidad norte

santandereana.
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1. El Problema

1.1 Titulo
Implementacion de los métodos de ensayo de solidos sedimentables SM 2540F, acidez SM
2310B segun los métodos normalizados del Standard Methods Edicidn 23/2017 para el Laboratorio

de aguas Campos Eliseos-UFPS.

1.2 Planteamiento del Problema

En la actualidad, el laboratorio de aguas de la Universidad Francisco de Paula Santander
ejecuta diferentes andlisis fisico-quimicos y microbioldgicos al agua. Con el fin de ampliar el
alcance de los ensayos acreditados y aumentar los servicios de extension que se prestan a la
comunidad de Norte de Santander, el laboratorio de aguas UFPS realiz6 un estudio de los analisis
gue mas demanda tenia en la comunidad por lo que se concluy6 que los siguientes métodos hacen
parte de los analisis mas demandados: solidos sedimentables (2540F), acidez (2310B). Los cuales
el laboratorio no los tiene confirmados segun la técnicas establecidas en el Standard Methods
Edicion Ed. 23/2017 y como apoyo a una futura acreditacion se hace necesario llevar a cabo la
confirmacion de los métodos basados en una serie de requisitos que establece no solo el Standard
Methods si no también la norma NTC ISO/IEC 17025. La cual garantice competencia técnica,
resultados confiables y veraces ademas de cumplir con los parametros del sistema de gestion de
la calidad del laboratorio de aguas de la UFPS. Finalmente, en la bdsqueda de mejorar las
problematicas expuestas anteriormente y con el fin de apoyar la ampliacién de los métodos

acreditados se ejecuto este trabajo dirigido.
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1.3 Formulacion del Problema
¢Es posible implementar ensayos de confirmacion segun la metodologia de Standard
Methods Ed. 23/2017 para solidos sedimentables (2540F) y acidez (2310B) el laboratorio de aguas

Campos Eliseos-UFPS?

1.4 Justificacion

La confirmacion de métodos nace de la necesidad de demostrar la veracidad y confiabilidad
de los diversos analisis realizados en los laboratorios. Su importancia en el ambito cientifico,
ecologico y ambiental se centra en la precision de la obtencion de resultados con el fin de disefiar
soluciones adecuadas a problematicas que se puedan presentar en el medio.

Los laboratorios por su parte, presentan diversidad de servicios a la hora de realizar estudios
de aguas, sin embargo, un laboratorio acreditado en la realizacidn de andlisis, presenta resultados
mas confiables, precisos y veraces. Para ello se necesita el cumplimiento de la norma ISO/IEC
17025:2018 “Requisitos Generales para la Competencia de los Laboratorios de Ensayo y
Calibracion”, la cual presenta como un requisito que el laboratorio debe verificar que puede aplicar
de manera correcta los métodos de ensayo antes de utilizarlos, demostrando que los resultados
generados son validos (ISO/IEC 17025:2018). Permitiendo que el laboratorio pueda operar de
forma competente y ser reconocida por la confiabilidad de sus resultados.

Las empresas a nivel departamental que tienen como materia prima el agua, deben tener en
cuenta los requerimientos y los pardmetros a analizar de acuerdo a las normas que acojan a estas
para garantizar un producto o servicio de calidad a la comunidad. Debido a esto, el laboratorio
quiere abarcar los ensayos que mas requiere la region, y en su proceso de acreditacion anterior se

encontraron como principales ensayos solicitados por la comunidad norte santandereana los de
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solidos sedimentables, acidez. Por esta razén se hace necesaria la verificacién de los métodos

mencionados para permitir la ampliacion de servicios prestados por el laboratorio.

1.5 Objetivos

1.5.1. Objetivo General. Implementar los métodos solidos sedimentables (2540F), acidez (2310B)
segun el Standard Methods edicion 23/2017 en el laboratorio de aguas en la UFPS.

1.5.2. Objetivos Especificos. Establecer las condiciones de trabajo Optimas, en cuanto a
equipamiento y condiciones ambientales para los métodos de solidos sedimentables (2540F),
acidez (2310B) de acuerdo con los requisitos analiticos exigidos por el estandar método Ed. 23.

Desarrollar los protocolos de andlisis correspondientes para cada uno de los métodos de
ensayo a verificar de acuerdo con los controles de calidad (tener en cuenta intervalos de medicion
y estandares de corrida).

Realizar la toma de muestra de acuerdo con las matrices de agua que se analizan en el
laboratorio para ejecutar el plan de corrida de cada método de ensayo conforme lo estipulado por
el sistema de gestion del laboratorio basado en la NTC ISO/IEC 17025:2017.

Realizar el calculo de las variables estadisticas determinadas por el laboratorio segun la
NTC ISO / IEC 17025:2017 (repetibilidad, reproducibilidad, desviacion estandar, coeficiente de
variacion, % error, % recuperacién y calculo de incertidumbre) para garantizar resultados

confiables.
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1.6 Alcances y Limitaciones
1.6.1 Alcances. Con el fin de confirmar los métodos gravimétricos de sélidos sedimentables
(2540F), acidez (2310B) del Standard Methods, y a su vez de evaluar la calidad del agua de la
zona, se busca analizar distintas muestras de aguas en el laboratorio de aguas de la Universidad
Francisco de Paula Santander.

Con la verificacion de la disponibilidad de equipos y materiales con que cuenta el
laboratorio, se plantean los diversos analisis de control de calidad para cada uno de los métodos
que se van a llevar a cabo y se establecen las condiciones éptimas usando los parametros de control
de calidad como: Calibracion, duplicacion, precision, entre otros.

Realizar los andlisis de solidos sedimentables (2540F), acidez (2310B) segun el Standard
Methods. La investigacion sirve como material de apoyo para una futura validacion de dichos
métodos fisicoquimicos ya que esta permite establecer las condiciones dptimas para el desarrollo
de los métodos, ademas de que permite obtener los datos estadisticos de los parametros de control
y las corridas de las muestras para conocer la reproducibilidad, la incertidumbre y exactitud de
cada método.

1.6.2 Limites. Los resultados y la informacion obtenida s6lo aplican para el area metropolitana de
Cucuta y no para las demas ciudades del pais, ya que los valores de solidos sedimentable y acidez
en otras zonas pueden ser diferentes a las obtenidas en esta investigacion.

El color y la turbidez de las muestras pueden interferir en los resultados de acidez ya que
no se puede ver claramente el cambio de color con la fenolftaleina a un PH de 8.3, por lo que en

algunos casos se debe hacer tratamiento con peroxido de hidrogeno.
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Al momento de realizar el analisis de acidez se debe hacer rapidamente, agitar suavemente
y mantener la muestra tapada si es posible para evitar cualquier pérdida de CO2 ya que esto puede
afectar el resultado.

Las capas de materiales aceitosos presentes en algunos tipos de aguas pueden disminuir la
respuesta del electrodo. Para evitar esto, se limpian suavemente con un pafio o0 mediante lavado
con detergente y enjuague con agua destilada. Puede ser necesario un tratamiento adicional con
HCI 1+9 para remover la pelicula remanente.

La temperatura afecta la medida del pH al influir en las condiciones de los equilibrios
quimicos y en las propiedades mecanicas del electrodo; por tanto, debe informarse la temperatura
cada vez gque se mide el pH.

Se debe tener en cuenta las interferencias de los métodos a analizar ya que a la hora de
realizar la confirmacion de los métodos, los resultados de estos pueden verse afectados a causa de
estas interferencias

Tener las condiciones Optimas para cada método de ensayo es un factor muy importante,
por lo que se debe contar con los equipos previamente calibrados, con todos los materiales y

reactivos necesarios para realizar dichos métodos.

1.7 Delimitaciones
1.7.1 Espacial. El proyecto se llevara a cabo de manera presencial en el laboratorio de aguas que
se encuentra en la Universidad Francisco de Paula Santander en la Sede Campos Eliseos. En el

municipio de Cucuta de Norte de Santander- Colombia.
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1.7.2 Temporal. Un periodo estimado de 3 meses dispuesto por la disponibilidad de cada uno de
los integrantes que participan en el trabajo dirigido.

1.7.3 Conceptual. Aguas residuales: aguas que provienen del sistema de abastecimiento de agua
de una poblacion, después de haber sido modificadas por diversos usos en actividades domésticas,
industriales y comunitarias.

Aguas tratadas: resultado del proceso que se le da al agua residual, doméstica, industrial o
de la misma lluvia luego de que pase por plantas de tratamiento bajo un proceso que varia segun
las caracteristicas del agua.

Solidos sedimentables: La parte de solidos en suspension que por tamafio y peso pueden
sedimentar al lapso de una hora en el cono Imhoff.

Solidos: Se define como so6lidos aquel material que permanece después de la evaporacion
y secado de una muestra de volumen determinado, éste material puede ser de naturaleza organica
o0 inorganica siendo de esta manera considerado como un contaminante del agua.

Validacion: Confirmacion a través de aportacion de evidencias objetivas de que un
elemento dado satisface los requisitos especificados.

Pardmetros de confirmacién: Caracteristicas de validacion que necesitan ser evaluadas y
que tipicamente corresponden a la siguiente lista: exactitud, precision, especificidad, limite de
deteccidn, limite de Cuantificacion, linealidad, intervalo de linealidad y robustez.

Precision: Es una medida de cuan cerca estan los resultados entre si. Por lo general, se
expresa mediante pardmetros estadisticos que describen la propagacion de los resultados,
tipicamente la desviacién estandar (o desviacidon estandar relativa), calculada a partir de los
resultados obtenidos mediante la realizacion de mediciones repetidas en un material adecuado en

condiciones especificas.
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Exactitud: medicién de la diferencia entre los resultados previstos del analisis y el valor de
referencia aceptado, debido a un error sistematico del método y del laboratorio. Normalmente se
expresa en porcentaje.

Incertidumbre: intervalo asociado con un resultado de medida que expresa el intervalo de
valores que razonablemente pueden atribuirse a la cantidad que se estd midiendo.

Acidez: capacidad cuantitativa del agua para reaccionar con una base fuerte a un pH
designado.

Reproducibilidad: capacidad de un ensayo o experimento de ser reproducido o replicado
por otros. Variacion que se observa cuando diferentes operadores miden la misma parte muchas

veces, usando el mismo sistema de medicién bajo las mismas condiciones.
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2. Marco Referencial

2.1 Antecedentes

Para la Implementacion de los métodos de ensayo de solidos sedimentable SM 2540F y
acidez SM 2310B segun los métodos normalizados del Standard Methods Edicion 23/2017 para el
laboratorio de aguas de Campos Eliseos- UFPS se tomaran como referencias trabajos que
aportaran informacién sobre el tema y que han sido realizados todo a nivel nacional como
internacional. Entre estos trabajos se encuentran:

Validacion de Métodos de ensayo para determinacion de pH, Conductividad, Solidos
Sedimentables, Solidos Suspendidos y Sélidos Disueltos en aguas en el Laboratorio Ambiental
Environovalab Autora Ruiz Roman, KL. (2018) Laboratorio Ambiental Environovalab. Quito,
Ecuador. Para el desarrollo de su proyecto se establecieron alcances e intervalos de trabajo, se
realizd un disefio experimental. También se hizo los ensayos normalizados, se calcularon los
parametros de desempefio teniendo en cuenta lo establecido por el libro Standard Methods para
cada uno de los métodos y como resultado se elabor6 la documentacion de la declaracion del
método validado.

Validacion de métodos de ensayo para DQO, tensoactivos; y aceites y grasas en aguas, en
el Laboratorio Ambiental y Consultoria Environovalab Cia. Ltda. Autora Zumba Ochoa, JA.
(2018) Laboratorio Ambiental y Consultoria Environovalab Cia. Ltda. Quito, Ecuador. En el
proyecto, la autora establecio los objetivos de validacién basandose en el libro Standard Methods
los cuales fueron: coeficiente de variacion de repetibilidad, coeficiente de variacién de
reproducibilidad y veracidad e incertidumbre; en base a esto se realiz6 un disefio experimental por

cada método de ensayo, todo bajo las condiciones de repetibilidad y reproducibilidad, luego se
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realizd el plan de corrida y se hizo los analisis estadisticos mediando ANOVA (Analisis de
Varianza). Por ultimo, se calculd la incertidumbre y se reviso si los resultados obtenidos cumplian
con los parametros de validacion establecidos.

Analisis de los pardmetros de calidad del agua del efluente del rio muerto para su posible
reutilizacion del Canton Manta, Ecuador, Autor Cedefio Mufioz, HA. (2020) Canton Manta,
Ecuador. En este proyecto se analizd los parametros de calidad del agua del mar muerto del canton
Manta en Ecuador y se emplearon procedimientos estandarizados con el fin de evitar la alteracion
de las muestras al momento de realizar los analisis de laboratorio. Para luego comparar los
resultados con las normas TUSLMA 2015, encontrandose en algunos parametros, que los valores
son superiores a los permitidos por las normas, y que el sitio con mas grado de contaminacion se
halla en la desembocadura del lugar. Se concluye en la necesidad de que haya una planta de
tratamientos de aguas con el fin de disminuir la contaminacién por vertimientos.

Desarrollo, validacion y andlisis de calidad de los diferentes efluentes de la empresa
americana de curtidos Itda. y cia. s.c.a para los métodos analiticos de acidez total, alcalinidad total,
dureza calcica y dureza total. Autora Rincon Grajales, SX. (2018) Pereira, Colombia. En el
presente proyecto se desarrolld los métodos de analisis como acidez total, alcalinidad total, dureza
calcica y dureza total bajo los parametros de lineabilidad, sensibilidad limite de deteccion, limite
de cuantificacion para obtener concentraciones de diferentes efluentes; todo los anterior siguiendo
la Resolucion 0631 de 2015 donde se fijan los parametros y los valores maximos permisibles que
deberan cumplir los vertimientos puntuales a las aguas superficiales y los sistemas de alcantarillado

publico.
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2.2 Marco Tedrico

2.2.1 Agua. El agua es el recurso fundamental e insustituible para el desarrollo de la vida, un
elemento clave para el funcionamiento y mantenimiento de los ecosistemas y de su biodiversidad,
y de muchas actividades socioeconomicas. Se lo considera como uno de los compuestos mas
abundantes presente en el planeta cubriendo tres cuartas partes de la superficie total de la Tierra;
y se la encuentra en océanos, lagos, rios; en el aire, en el suelo. Es vital su participacion en la
mayoria de los procesos metabdlicos que ocurren en la naturaleza, por ello se le considera como
el solvente universal gracias a su capacidad de disolver todo tipo de sustancias en general.
(Fernandez, 2013).

Cirelli (2012), afirma que los océanos representan casi el 97,5 % del agua del planeta.
Unicamente un 2,5% es agua dulce. Los glaciares, la nieve y el hielo de los cascos polares
representan casi el 80%, el agua subterranea 19% y el agua de superficie accesible rapidamente
solo el 1%. Esta baja cantidad de agua facilmente accesible, se encuentra principalmente en lagos
(52%) y humedales (38%). Sus usos principales se resumen en uso doméstico en los hogares, en
el sector agroindustrial ya sea para riego de cultivo o para crianza de animales, y en las industrias
para la elaboracién de productos generalmente de consumo humano.

Sin embargo luego de su uso, estas aguas quedan con demasiada contaminacién y sin un
adecuado tratamiento se descargan en cuerpos de agua como rios o lagunas, afectando gravemente
los ecosistemas alli presentes (Ruiz, 2018). Por ello se han venido creando diversas estrategias,
para el caso de las industrias se exigen que cuenten con planta tratadora de aguas para disminuir
en parte dicha contaminacion. (Olivo et al., 2010), con el fin de que se disminuyan las
concentraciones de componentes toxicos presentes en el agua, ademas de permitir que se pueda

reutilizar en otros procesos industriales.
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2.2.2 Propiedades Fisicoquimicas del Agua. El agua esta formada por dos atomos de hidrogeno y
un atomo de oxigeno unidos por un enlace covalente. La formacion de enlaces entre dos o mas
moléculas de agua se establece por puentes de hidrogeno, el oxigeno debido a su electronegatividad
atrae mas electrones, logrando de esa manera formar dipolos eléctricos. Ruiz (2018), afirma que
el agua se caracteriza por tener transformaciones en su estado fisico, las temperaturas de
transformacion de un estado a otro han sido tomadas como puntos fijos pese a que su punto de
congelacién y ebullicion sean anomales.

Segun Martinez (2013) el agua tiene la tension superficial mas alta de todos los liquidos
comunes, tiene una gran capacidad de cohesién y se adhiere a la mayoria de las sustancias sélidas
con que entra en contacto.

A temperatura ambiente el agua es incolora, inodora e insipida, aunque a veces puede tomar
una leve tonalidad azul debido a la facilidad que tiene de absorber longitudes de onda larga,
también tiene un matiz azul que sélo puede detectarse en capas de gran profundidad (Martinez,
2013). Las trasformaciones tanto quimicas como fisicas que pueden generarse en el agua entre
sustancias disueltas en la misma se deben a su alto momento dipolar y a una alta constante
dieléctrica (Félez 2009, citado en Ruiz 2018).

2.2.3 Tipos de Agua. Agua natural

Las aguas naturales son aquellas que se encuentran en el medio ambiente y cuyas
propiedades originales no han sido modificadas por la actividad humana (Mencias, 2018). Se
caracteriza por el contenido de sales minerales, presencia de oligoelementos, recogidas en
condiciones que garanticen su pureza bacterioldgica (Ruiz, 2018).

Ramos (2020) afirma que se clasifican principalmente en: superficiales, como aguas de

lagos, lagunas, pantanos, arroyos con aguas permanentes y/o intermitentes, rios, nevados y
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glaciares; y en subterraneas, en estado liquido o gaseoso que afloren de forma natural o por efecto
de métodos artificiales.

Agua residual

Llamadas también aguas servidas, aguas cloacales o aguas negras por el color que
habitualmente tienen. (Bermeo et al., 2010). Pueden definirse como las aguas que provienen del
sistema de abastecimiento de agua de una poblacion, que han sufrido degradacion en su calidad
original después de haber sido modificadas por diversos usos en labores domésticas, trabajos
agricolas, ganaderos, industriales, comerciales, entre otros. (Ruiz, 2018).

Generalmente estas aguas son vertidas a cuerpos de agua naturales, sin embargo debido a
sus caracteristicas de calidad requieren de un tratamiento previo ya sea para verterlas en afluentes
0 para su reutilizacion en labores que no requieran de agua potable, sino para otras actividades
industriales como riego de cultivos, ya que es una solucién ante la falta de disponibilidad de agua
para dichas actividades. Gamarra (2014), considera que el agua residual contiene significantes
cantidades de metales pesados y otras sustancias que pueden ser toxicos para las personas, pero
también contiene nutrientes que pueden ser beneficiosos para cultivos agricolas. Permitiendo un
segundo uso para estas aguas, promoviendo las actividades sustentables en el area agricola.

Agreda (2015), afiade que las aguas residuales se clasifican en:

Aguas residuales urbanas, generadas en los nucleos de poblacion urbana como
consecuencia de las actividades propias de éstos, produciendo aguas negras o fecales, aguas de
lavado, aguas de limpieza de calles, aguas de lluvia y lixiviados, las cuales constituidas por
residuos organicos, productos de lavado, teniendo como materias contaminantes a gérmenes

patdgenos, materia organica, grasas y aceites.
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Aguas residuales industriales, procedentes cualquier actividad o negocio en cuyo proceso
de produccién, transformacién o manipulacion se utilice agua. Son enormemente variables en
cuanto a caudal y composicion, no solo de una industria a otro, sino también dentro de un mismo
tipo de industria. Generalmente esta contiene materia organica, metales y sélidos en suspension.

Aguas residuales agrarias son aquellas que por su naturaleza contiene estiércol, restos de
abonos, restos de aditivos por lo que el material contaminante ha de ser sélidos macroscopicos,
materias en suspension y materias disueltas.

Agua potable

Para Guzman et al. (2013) el agua denominada “potable”, debe ser aceptable desde el punto
de vista estético, es decir, estar exenta de turbidez, de color y de sabor perceptibles, y debe tener
una temperatura razonable. Por esta razon, el agua potable es considerada el agua a la cual se le
han variado sus caracteristicas fisicas, quimicas y bioldgicas de forma que quede libre de patégenos
y de sustancias tdxicas que pueden provocar riesgo en un individuo; con el propoésito de utilizarla
en algun uso especifico, generalmente doméstico. La calidad del agua tratada depende del uso que
se le vaya a asignar. (Toasa, 2012).

Segun Simanca et al. (2010), el aumento en la demanda de agua potable se debe al aumento
de la poblacion, el rapido desarrollo econdmico y social, la urbanizacion acelerada, y las mejoras
en el nivel de vida y los ecosistemas circundantes. Por ello, es normalmente garantizada por las
autoridades, y su existencia es absolutamente esencial para asegurar la presencia de poblacion en
un lugar determinado (Cirelli, 2012).

Agua subterranea

El agua subterranea hace parte del ciclo hidroldgico, y es el resultado de la infiltracion

profunda a traves de poros o grietas de sedimentos y rocas del agua proveniente de la precipitacion
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o de fuentes superficiales interconectadas. De esta forma, el agua puede almacenarse en acuiferos
gue se constituyen en embalses naturales que puede ser aprovechada por el hombre para satisfacer
diversas necesidades, o retornar de forma natural hacia sistemas acuaticos y terrestres
interdependientes, cumpliendo una importante funcién reguladora de las corrientes hidricas o
prestando diversos servicios ecosistémicos.

Las aguas subterraneas se encuentran en acuiferos (ver figura), que son formaciones

geoldgicas porosas y permeables, que tienen la capacidad tanto de trasmitir (dejar pasar
continuamente), como de almacenar aguas subterraneas; esto ultimo favorece su aprovechamiento
a través de diferentes tipos de captaciones (aljibes, pozos profundos, adecuacion de manantiales,
entre otros). (Ministerio de ambiente, sf).
2.2.4 Parametros de Clasificacion del Agua. Con el fin de determinar qué tan pura o que tan
contaminada esta el agua, es necesario evaluar su calidad mediante la medida de ciertos parametros
en situacién real. En algunos casos se clasifican en primarios que se componen los productos
quimicos organicos e inorganicos, sustancias radioactivas y microorganismos; y secundarios que
hacen referencia a aspectos estéticos, como el color, turbidez, olor, sustancias en suspension, entre
otros (Simanca et al., 2010). Aunque generalmente se clasifican en pardmetros hidrologicos,
fisicos, quimicos y microbioldgicos. (Toasa, 2012).

Parametros fisicos. Son los que definen las caracteristicas del agua que responden a los
sentidos de la vista, el tacto, gusto y olfato. Tienen incidencia sobre las condiciones estéticas, no
son indices absolutos de contaminacion, algunas veces sus valores pueden variar
considerablemente y, por lo tanto, en cada caso se mide la desviacion con respecto a la norma

(Ruiz, 2018). Tan solo con la determinacion de una de estos parametros se puede conocer el grado
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de contaminacion y la extension de la zona afectada. Estos pueden ser solidos suspendidos,
turbiedad, color, olor, sabor y temperatura. (Toasa, 2012).

Pardmetros quimicos. Toasa (2012), asegura que dadas las propiedades fisicoquimicas del
agua, esta se comporta como disolvente tanto de compuestos organicos como inorganicos, ya sean
de naturaleza polar o apolar; encontrandose en su composicion una gran cantidad de sustancias
solidas, liquidas y gaseosas que modifican sus propiedades; por ello los parametros quimicos
toman un papel importante con respecto a la calidad del agua, ya que permiten identificar y
cuantificar agentes contaminantes. En esta seccidn se llevan a cabo parametros como: iones mas
importantes, dureza, solidos suspendidos, salinidad, OD, DQO y DBOS5, solo en caso de que el
agua no haya recibido vertidos urbanos o industriales; sin embargo si se requiere un grado mas
detallado de contaminacion es necesario incluir otros parametros tales como fenoles, nitratos,
fosfatos, detergentes, metales pesados entre otros. (Ramos, 2020).

Pardmetros microbioldgicos. Debido a las caracteristicas fisicoquimicas que presenta del
agua hace que sea un habitat adecuado para que se desarrolle vida en su seno, lo que la convierte
en un sistema complejo sobre el que hay que realizar andlisis tanto cualitativos como cuantitativos
con objeto de conocer el tipo y grado de alteracion que ha sufrido, y consecuentemente como se
encuentran modificadas sus propiedades para usos posteriores (Toasa, 2012). Por esta razon, se
Ilevan a cabo otro tipo de analisis a nivel microbioldgico, los cuales tienen como objetivo principal
la utilizacion de organismos vivos, los cuales representan la actividad bioldgica del agua y son
capaces de reflejar la existencia de compuesto quimicos que no se han podido detectar en analisis
fisicoquimicos (Ruiz, 2018).

Figura 1.

Tipos de analisis para aguas
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HIDROLOGICOS

caudal, velocidad, mezcla

FISICOS

color, temperatura, turbiedad, olor, sabor

QUIMICOS

ESPECIFICOS

Nitrégeno, cloruros, detergentes, fenoles,
pesticidas, material organico oxidable.

NO ESPECIFICOS

Alcalimdad, pH, conductividad, dureza,
oxigeno disuelto

MICROBIOLOGICOS

PATOGENOS

Coliformes fecales, wvirus, wvibro colera,
hepatitis.

NO PATOGENOS

Zooplancton, algas, poblacion mesdfila.

Fuente: Toasa (2012)

Dependiendo el uso que se le vaya a dar al agua luego de los tratamientos mencionados

anteriormente, se selecciona cudl es el mas adecuado de acuerdo a la funcién que vaya a cumplir

y al &rea en la que se use, ya sea doméstico, industrial, agropecuario, entre otros.

Figura 2.

Tipos de andlisis segun el uso del agua.

USO DOMESTICO

turbiedad, solidos disueltos, toxicos, coliformes

INDUSTRIAL solidos disueltos y en suspension
RIEGO solidos disueltos, contenido de sodio
RECREO turbiedad, toxicos, coliformes

VIDA ACUATICA

oxigeno disuelto, compuestos organoclorados

Fuente: Fernandez (2013)

Ademas de saber que analisis desarrollar segun el uso a dar al agua, hay que tener en cuenta

también el tipo de analisis a trabajar segun la proveniencia del agua, con el fin de saber con mas

exactitud y precision los resultados en cuanto a contaminacion del agua.
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2.2.5. Acidez. Para Rice E. et al (2017), la acidez de un agua es su capacidad cuantitativa para
reaccionar con una base fuerte a un pH designado. Por tanto, su valor puede variar
significativamente con el pH final utilizado en la valoracién. Se puede deber a la presencia entre
otros, de didxido de carbono no combinado, de acidos minerales o de sales de &cidos fuertes y
bases débiles. En muchas aguas naturales, que se usan para propésitos potables, existe un equilibrio
entre carbonato, bicarbonato y dioxido de carbono. Los contaminantes acidos que entran a los
abastecimientos de aguas en cantidad suficiente, pueden alterar el equilibrio carbonato -
bicarbonato - didxido de carbono y se pueden estimar por titulacion con un alcali valorado a los
virajes de pH de 3.7 y 8.3. Los iones hidrogeniones presentes en una muestra de agua como
resultado de la disociacion o hidrolisis de los solutos reaccionan a la adicion de un alcali estandar.
Idealmente, el punto final es el punto de equivalencia estequiometria para la neutralizacién de
todos los acidos presentes. En la titulacion de una especie &cida el punto final mas exacto se obtiene
a partir del punto de inflexion de una curva de titulacion aunque para las titulaciones rutinarias de
acidez, se puede utilizar como punto final el cambio de color de un indicador.

De acuerdo con Chaparro y Ruiz (2018) Existen tres tipos de acidez: acidez de protones
asociada con el pH (una medida de los iones libres de H+), acidez organica asociada con
componentes organicos disueltos y la acidez mineral asociada con la disolucion de metales. Segun
Reyes (2020) Al hablar de acidez total se puede interpretar o es una equivalente el decir que es el
nivel de concentracion de iones de hidrogeno libres, cuando estos iones pueden obtenerse a traves
de un proceso de oxidacion e hidrolisis de metales.

La cantidad de acidez encontrada en las aguas, se debe generalmente a la presencia de acido
minerales fuertes (sulfdrico y clorhidrico; y sales de metales de hierro, aluminio y manganeso) y

acidos débiles (CO: disuelto en acido carbdnico, acido tanico y acido acético). Los acidos son
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responsables de problemas de corrosividad, y altos niveles de acidez hacen referencia a
contaminacion antropogénica. Los contaminantes atmosféricos provenientes de la quema de
combustibles fosiles, como el didxido de azufre ( SO) y los 6xidos de nitrogeno ( NOx), que se
emiten a la atmdsfera, se combinan con el agua y el ozono para convertirse en acido sulfurico y
nitrico (Rice E. et al., 2017).

Fundamento

Segun el Standard Methods, los iones de hidrogeno presentes en una muestra como
resultado de la disociacion o hidrdlisis de solutos reaccionan con adiciones de alcali estandar. Por
lo tanto, la acidez depende del punto final pH en el indicador utilizado. En la titulacion de una
especie acida el punto final méas exacto se obtiene a partir del punto de inflexion de una curva de
titulacion aungue para las titulaciones rutinarias de acidez, se puede utilizar como punto final el
cambio de color de un indicador como la fenolftaleina o el bromofenol. (Rice E. et al., 2017).

Interferencias

Pueden perderse o ganar gases disueltos, que contribuyen a la acidez, durante la toma de
muestras, el almacenaje e incluso la valoracion. Es conveniente reducir al minimo estos efectos,
titulando inmediatamente después de abrir el recipiente, protegiendo la muestra de la atmosfera
durante la titulacion, evitando agitacion o mezcla vigorosa y no dejando que alcance una
temperatura superior a la de recoleccion. En muestras coloreadas o turbias puede oscurecerse el
cambio de color en el punto final. El cloro residual puede blanquear el indicador, por lo que debe
eliminarse afiadiendo 1 gota de tiosulfato de sodio 0.1 M previo a la valoracion.
2.2.6. Sélidos. Los sélidos se refieren a la materia suspendida o disuelta en agua potable, superficie,
y aguas salinas, asi como aguas residuales domésticas e industriales (Mencias, 2018). Las aguas

contaminadas con solidos pueden afectar gravemente su calidad y los efluentes a los que vaya a
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dar. Rice E. et al., (2017), afirma que las aguas con alto contenido de solidos disueltos
generalmente pueden inducir una reaccion desfavorable en el consumidor. Las aguas con alto
contenido de sélidos no son adecuadas para muchas aplicaciones industriales, pueden ser
estéticamente insatisfactorias para bafiarse u otros fines. En base a esto, es importante la realizacion
de andlisis de sélidos a las aguas, con el fin de controlar las cantidades de solidos presentes, saber
qué tratamientos aplicar en esos puntos y examinar si se cumplen los reglamentos de calidad de
agua.

De acuerdo con Pefates (2020), los solidos pueden clasificarse de acuerdo a su tamafio y
estado (solidos en suspension, solidos coloidales y sélidos disueltos), por las caracteristicas
quimicas (solidos volatiles y fijos) y por la decantabilidad (s6lidos en suspension sedimentables y
no sedimentables). Para el caso de los sélidos en suspension, sélidos coloidales y solidos disueltos,
estos se clasifican de acuerdo al tamafio mediante el uso de un papel filtro con poros de un tamarfio
definido, en el cual los s6lidos que pasan y se mantienen luego de la evaporacion y secado en un
horno se definen como solidos disueltos totales (Ruiz, 2018), mientras que los que quedan
retenidos en el filtro se les conoce como sélidos suspendidos totales, finalmente los sélidos
coloidales estan en una franja de tamafio intermedio entre los suspendidos y los disueltos, pero no
es posible separarlos por el simple método de filtrado; por ello, la mayor parte entra en los solidos

disueltos y la restante como solidos totales en suspension (Pefiates, 2020).
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Figura 3.
Tipo de s6lidos segun el tamafio de la particula.

Disueltas Coloidales Suspendidas
| | | | l | | |
I I I ™ | | | |

w* 1w’ w* 1w 1w 1wt 107 10!

Tamarfio de las particulas en milimetros

Fuente: Martinez (2013)

Los soélidos pueden ser de naturaleza orgéanica los cuales estan formados por carbon,

hidrdgeno y oxigeno, que a su vez pueden combinarse con nitrégeno, azufre o fésforo, ademas
gracias a su composicion y estructura pueden degradarse con ayuda de microorganismos
especificos; también pueden ser de naturaleza inorganica siendo estos dificiles de degradar debido
a que son sustancias inertes como sales minerales disueltas en agua, arenas y aceites (Macias,
2013).
2.2.7. Solidos Sedimentables. Las particulas presentes en la atmdsfera pueden permanecer un
tiempo definido, dependiendo de sus caracteristicas como su composicién quimica, de la humedad
atmosférica, asi como de la turbulencia y velocidad del viento (Calua, 2018). Estos sélidos pueden
originarse ya sea de los desiertos, el envejecimiento animal, las fabricas de cemento, el desgaste
de los motores, la quema de basura, la quema de Ilantas, entre otros. Una vez que llegan a las aguas
debido a su capacidad sedimentable quedan en el fondo de las agua o simplemente quedan
suspendidas en estas llegando a dificultar la vida de algunos organismos por la turbidez en el
medio.

La contaminacion provocada por la turbidez hace que la vida para los organismos acuaticos

se vea amenazada, ademas de no dejar que las plantas acuaticas no realicen la fotosintesis debido
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a la obstruccion de la luz por los sélidos. Por otra parte, los sedimentos que se acumulan ocasionan
obstruccion de tuberias, canales, y rellenan sitios como lagos o pantanos. (Torres y Lozano, 2017).

Fundamento

Los solidos sedimentables en aguas superficiales y salinas, asi como en desechos
domésticos e industriales pueden determinarse e informarse sobre un volumen (ml/L) o un peso
(mg/L). Tienen un tamafio de 10U y se desprenden de la suspension en un tiempo determinado
mediante el uso del cono Imhoff y estan constituidos por particulas mas densas que el agua
(Carrillo, 2021).

Interferencias

Cuando hay presencia de floc biolégico o quimico, se recomienda emplear el método

gravimeétrico.

2.4 Marco Contextual

La presente investigacion se va a realizar en el laboratorio de aguas de la universidad
Francisco de Paula Santander especificamente en la sede campos Eliseos ubicada en el municipio
de Los Patios a 7°51'17.4" latitud norte y 72°30'07.1" longitud oeste.

Su principal funcion es permitir el acceso a estudios principalmente a la facultad de las
ciencias agrarias y del ambiente, donde se llevan a cabo investigaciones en el &mbito ambiental,

microbiologico, biotecnoldgico y agronémico.
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Figura 4,
Ubicacion universidad Francisco de Paula Santander sede Campos Eliseos

Fuente: Google maps

La recoleccion de muestras a analizar en el laboratorio se va a realizar en distintos puntos
del municipio de Cucuta, ubicado en el departamento de Norte de Santander, se encuentra en la
parte centro oriental del departamento, ubicado en la Cordillera Oriental a los 7° 30" de latitud norte
con respecto al Meridiano de Bogota y 72° 30' de longitud al Oeste de Greenwich. Ocupa un area
total de 1176 km?, su area urbana de 72 km2 con una temperatura media es 28°C y precipitacion
media anual es de 1.041 mm.

Figura 5.

Ubicacion satelital de la ciudad de Cucuta

Fuente: Google maps
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2.5 Marco Legal

De acuerdo con la constitucion politica de Colombia de 1991 tiene en cuenta el manejo y
la conservacion de los recursos naturales y el medio ambiente. Las siguientes normas, leyes,
decretos, articulos y resoluciones exponen, garantizan y permiten el control de las sustancias
contaminantes que llegan a los cuerpos de aguas como rios, lagos, lagunas, quebradas, arroyos,
etc.

LEYES

Constitucion Politica de 1991

En primer término en su articulo 1 establece a Colombia como un estado social de
derecho fundada en el respeto de la dignidad humana, en el trabajo y la solidaridad de las personas
que la integran y en la prevalencia del interés general, de manera consiguiente en su articulo 4 se
dictamina esta carta magna como la norma de normas ya que lo establecido en ella goza de
supremacia normativa, en el articulo 25 se establece el trabajo como un derecho y una obligacion
social y goza, en todas sus modalidades, de la especial proteccion del Estado, de manera conexa
en el articulo 48 desarrolla el de la Seguridad Social y establece a esta como un servicio publico
de caréacter obligatorio que se prestara bajo la direccion, coordinacion y control del Estado.

Ahora bien, en cuanto a lo que a medio ambiente se refiere de acuerdo con el articulo 8,
es obligacion del Estado y las personas proteger las riquezas culturales y naturales de la Nacion.
Por su parte, el articulo 58 establece la funcidn ecoldgica inherente a la propiedad privada e incluye
el respeto por el derecho a un ambiente sano y la proteccién del ambiente enmarcados en los
tratados internacionales; reconociendo como lineamientos fundamentales de manejo en materia

ecologica (Art. 9, 94, 226).
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En el articulo 79, establece como deber del Estado proteger la diversidad e integridad del
ambiente, conservar las areas de especial importancia ecologica y fomentar la educacién para
lograr estos fines. En el articulo 80 sefiala que el Estado debe garantizar el aprovechamiento de los
recursos naturales, su conservacion, restauracion o sustitucion, asi como cooperar con otras
naciones en la proteccion de los ecosistemas fronterizo, el articulo 88 regula las acciones populares
para la proteccion de los derechos e intereses colectivos entre ellos lo relacionado con los asuntos
de salubridad publica y del ambiente entre otras. El articulo 95, en su numeral 8, preceptia como
un deber del ciudadano proteger los recursos culturales y naturales del pais y velar por la
conservacion de un ambiente sano.

El articulo 334, establece la posibilidad por parte del Estado, por intermedio de la ley,
intervenir en el aprovechamiento de los recursos naturales y los usos del suelo, con el fin de lograr
la preservacion del ambiente y el mejoramiento de la calidad de vida de la poblacién. De manera
conjunta entre los articulos en los que se establece las competencias y responsabilidades relativas
a la prestacion de los servicios publicos por parte del estado se encuentran el articulo 365 en el
cual se establece la obligacion del estado de ejercer control y la vigilancia de servicios publicos,
el articulo 366 que consagra el objetivo fundamental de la solucién de las necesidades
insatisfechas entre ellas la de salud, el saneamiento ambiental y de agua potable, y finalmente
el articulo 367 en el cual se fija las competencias y responsabilidades relativas a la prestacion de
los servicios publicos.

El Codigo de Recursos Naturales — Decreto- Ley 2811 de 1974

Establece los fundamentos normativos para prevenir y controlar la contaminacion del
medio ambiente y de los bienes ambientales (Aire, agua y suelo) a través generacion de

mecanismos para el mejoramiento, la conservacion y la restauracion de los recursos naturales
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renovables, con el proposito de defender la salud y el bienestar de todos los habitantes del
Territorio Nacional.

Ley 388 (1997) de Desarrollo Territorial.

Articulo 5, define el ordenamiento del territorio como el “conjunto de acciones politico
administrativas y de planificacion fisica concertadas, emprendidas por los municipios o distritos y
areas metropolitanas, en ejercicio de la funcién publica, dentro de los limites fijados por la
Constitucion y las Leyes, disponer los instrumentos eficientes para orientar el desarrollo del
territorio bajo su jurisdiccion y regular la utilizacion, transformacion y ocupacion del espacio de
acuerdo con las estrategias de desarrollo socioeconémico y en armonia con el medio ambiente y
las tradiciones histdricas y culturales”.

Articulo 7, sefiala que dichas competencias de las entidades publicas en desarrollo de las
funcidn del ordenamiento se desarrollaran dentro de los limites normativos vigentes, y atendiendo
los principios de coordinacién, concurrencia y subsidiaridad, dentro de la autonomia municipal,
determinada por el caracter de prevalencia de las disposiciones dictadas por entidades de mayor
ambito en la compensacion territorial. En el Articulo 10 Numeral 1 de esta ley, sefiala que la
elaboracién y adopcién de los planes de ordenamiento territorial de municipios y distritos deben
considerar los lineamientos para el manejo de cuencas hidrograficas expedidas por las CAR"s o la
autoridad ambientales, las cuales son determinantes ambientales y se constituyen en normas de
jerarquia superior. Por su parte, el Convenio sobre Diversidad Biologica, aprobado por la Ley 165
de 1994 tiene como objetivo la conservacion de la diversidad, el uso sostenible de sus componentes
y la participacidn justa y equitativa en los beneficios derivados del uso de recursos.

Ley 99 de 1993

Articulo 5. Funciones del Ministerio.
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El Ministerio de Ambiente y Desarrollo Sostenible tiene entre sus funciones, regular las
condiciones generales para el saneamiento del medio ambiente y dictar regulaciones de caracter
general tendientes a controlar y reducir la contaminacion hidrica en todo el territorio nacional
(numerales 2 y 11).

DECRETOS

Decreto 2676 del 22 Diciembre del 2000 del Ministerio de Salud y Ministerio de Ambiente.

Por el cual se reglamenta ambiental y sanitariamente, la gestion integral de los residuos
hospitalarios y similares, generados por personas naturales o juridicas.

Decreto 1640 de 2012

Reglamenta los instrumentos de gestion para la planificacion, ordenamiento y manejo de
cuencas hidrograficas y acuiferos, a través de la estandarizacion y homogenizacion de los procesos
mediante los cuales se obtienen informacion hidrolédgica para su procesamiento y publicacion que
permitan realizar prondsticos, toma de decisiones y llevar a cabo actividades primordiales para la
conservacion y manejo sostenible de las cuencas hidrograficas.

Decreto 4741 de 2005,

Por el cual se reglamenta parcialmente la prevencion y el manejo de los residuos o desechos
peligrosos generados en el marco de la gestion integral.

Decreto 351 de 2014, del Ministerio de Salud y Proteccién Social

Por el cual se reglamenta la gestion integral de los residuos generados en la atencion en
salud y otras actividades

DECRETO 1076 DE 2015

Por medio del cual se expide el Decreto Unico Reglamentario del Sector Ambiente y

Desarrollo Sostenible. Articulo 1.1.1.1.1 Objetivo. EI Ministerio de Ambiente y Desarrollo
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Sostenible es el rector de la gestion del ambiente y de los recursos naturales renovables, encargado
de orientar y regular el ordenamiento ambiental del territorio y de definir las politicas y
regulaciones a las que se sujetaran la recuperacion, conservacion, proteccion, ordenamiento,
manejo, uso y aprovechamiento sostenible de los recursos naturales renovables y del ambiente de
la Nacion, a fin de asegurar el desarrollo sostenible, sin perjuicio de las funciones asignadas a otros
sectores. (SISTEMA UNICO DE INFORMACION , 2015)

DECRETO NUMERO 1575 DE 2007

Por el cual se establece el Sistema para la Proteccion y Control de la Calidad del Agua para
Consumo Humano.

ARTICULO 1°.- OBJETO Y CAMPO DE APLICACION.

Establecer el sistema para la proteccion y control de la calidad del agua, con el fin de
monitorear, prevenir y controlar los riesgos para la salud humana causados por su consumo,
exceptuando el agua envasada.

Articulo 79 de la constitucion politica colombiana.

Todas las personas tienen derecho a gozar de un ambiente sano. La ley garantizara la
participacion de la comunidad en las decisiones que puedan afectarlo. Es deber del Estado proteger
la diversidad e integridad del ambiente, conservar las areas de especial importancia ecolégica y
fomentar la educacion para el logro de estos fines.

Articulo 80 de la constitucion politica colombiana.

El Estado planificarda el manejo y aprovechamiento de los recursos naturales, para
garantizar su desarrollo sostenible, su conservacion, restauracion o sustitucion. Ademas, debera

prevenir y controlar los factores de deterioro ambiental, imponer las sanciones legales y exigir la
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reparacion de los dafios causados. Asi mismo, cooperara con otras naciones en la proteccion de los
ecosistemas situados en las zonas fronterizas.

NORMAS

Norma técnica colombiana 17025 del 2017

Llevar a cabo un proceso extenso de verificacion de conformidad a los 125 requisitos
estipulados en la norma NTC17025:2017 “Requisitos generales relativos a la competencia de los
laboratorios de ensayo y calibracion”.

Estipula que todos los laboratorios que estén certificado bajo esta norma, deben tener
completamente validados todos los andlisis que estén en condiciones de realizar, con el fin de
garantizar unos resultados acorde a normas internacionales.

ISO (Organizacion Internacional de normalizacion) y IEC (Comision Electrotécnica
Internacional), participan en el desarrollo de Normas Internaciones a través de comités técnicos
establecidos por la organizacion respectiva, para tratar con campos particulares de actividad
técnica (Instituto Colombiano de Normas Técnicas y Certificacion [ICONTEC], 2005). Esta norma
contempla los requisitos que un laboratorio ensayo y de calibracién deben cumplir para evidenciar
que cumple con un sistema de gestion de calidad.

NORMAS ISO 9001

ISO 9001 es la regla de estandarizacién del sistema de control de calidad de las
organizaciones internacional.

POLITICAS

Politica Nacional para la Gestién Integral del Recurso Hidrico (PNGIRH)

Surge como resultado de una serie de iniciativas del Ministerio de Ambiente, Vivienda y

Desarrollo Territorial (MAVDT) hoy Ministerio de Ambiente y Desarrollo Sostenible (MADS)
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orientadas a establecer las directrices unificadas para el manejo agua a traves de la formulacion de
objetivos, estrategias, metas, indicadores y lineas de accidn estratégica para el manejo del recurso
hidrico en el pais, que permitan resolver la actual problematica del recurso y promover su uso
eficiente y preservacion para bienestar de las generaciones futuras.

RESOLUCIONES

RESOLUCION 0631 de 2015

Por la cual se establecen los parametros y los valores limites maximos permisibles en los
vertimientos puntuales a cuerpos de aguas superficiales y a los sistemas de alcantarillado pablico
y se dictan otras disposiciones.

ARTICULO 1. OBJETO Y AMBITO DE APLICACION.

La presente resolucion establece los parametros y los valores limites maximos permisibles
en los vertimientos puntuales a cuerpos de aguas superficiales y a los sistemas de alcantarillado
publico y se dictan otras disposiciones.

Figura 6.

Valores permisibles de parametros para aguas RD y RND

PARAMETRO UNIDADES AGUAS RESIDUALES AGUAS RESIDUALES DOMESTICAS
DOMESTICAS (ARD) DE LAS  (ARD), Y DE LAS AGUAS RESIDUALES
SOLUCIOMES INDIVIDUALES (ARD - ARnD) DE LOS PRESTADORES

DE SANEAMIENTO DE DEL SERVICIO PUBLICO DE
VIVIENDAS UNIFAMILIARES O ALCANTARILLADO A CUERPOS DE
BIFAMILIARES AGUAS SUPERFICIALES, CON UNA
CARGA MENOR O IGUAL A 625,00 kg/DIA
DBOS
Generales
pH Unidades de pH 6,00 a 9,00 6.00a 9,00
Demanda Gulmica de mg/L 02 200,00 180,00
Oxigena (DGO
Demanda Bioquimica de mg/L 02 90,00
Oxigeno (DBOS)
Sdlidos Suspendidos mgiL 100,00 90,00
Totales (SST)
Sdlidos Sedimentables mL/L 5,00 5,00
(SSED)
Grasas y Aceites mgiL 20,00 20,00

Fuente: Ministerio de Ambiente y Desarrollo Sostenible (2015)
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RESOLUCION 2115 DE 2007
Por medio de la cual se sefialan caracteristicas, instrumentos bésicos y frecuencias del

sistema de control y vigilancia para la calidad del agua para consumo humano.

De acuerdo a lo anterior, se puede concluir que esta normativa se aplica a dichos métodos
ya que consiente en recolectar informacion que ayuda a tomar decisiones que permitan mitigar,
controlar, prevenir y sancionar la contaminacion que se generan en las fuentes hidricas que causan

afectaciones al medio ambiente y a la salud.
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3. Diseflo Metodoldgico

3.1 Tipo de Investigacion
Descriptiva: Es descriptiva porque en este tipo de investigacion se logra caracterizar un
objeto de estudio, en este caso se estudian diferentes tipos de aguas, se describen las caracteristicas
y las condiciones iniciales de las muestras para luego realizar los métodos de analisis.
Documental: Es documental ya que en este tipo de investigacion se apoya en fuentes de
caracter documental tales como las obtenidas a través de fuentes bibliograficas la cual se basa en
la consulta de libros, en este caso, la investigacion se basa en el libro Standard Methods, Edicion

23.

3.2 Poblacion y Muestra

3.2.1 Poblacion. La poblacion objeto que se desea estudiar en el presente trabajo son las aguas
superficiales, residual doméstica, residual industrial, subterraneas y potable encontradas en el
municipio de Cucuta, ubicado en el departamento de Norte de Santander.

3.2.2 Muestra. El tipo de muestra a estudiar son los parametros de confirmacion en los métodos
solidos sedimentables y acidez (2310B) segun el Standard Methods Edicion 23 tales como limite
de deteccion, limite de cuantificacion, precision, exactitud e incertidumbre. Todos estos llevados

a cabo con las muestras de agua recolectadas de distintos puntos de la ciudad
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Implementacion de los métodos de ensayo de solidos sedimentables SM 2540F, acidez SM 2310B segun los
métodos normalizados del Standard Methods Edicidn 23/2017 para el Laboratorio de aguas Campos Eliseos-

UFPS.

v

v

Fase 1: Busqueda de referencia bibliografica

Fase 2: Verificacion de equipos y calibracién
de material volumétrico

Fase 3: Plan de confirmacion de métodos
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3.3 Etapas a Cumplir en el Desarrollo del Proyecto

Fase 1t Busqueda de referencia bibliogréfica

Para la busqueda de referencia bibliogréafica se utilizo la estipulada en el libro de Standard
Methods edicion 23, en la cual se escogié el método acorde a las condiciones del laboratorio en
cuanto a equipos y reactivos que requiere el analisis.

También se realizd una revision en la plataforma de Google académico y bases de datos
como Scielo en busqueda de articulos relacionados y los parametros para validar dicho método.

Fase 2: Verificacidn de equipos y calibracion de material volumétrico

Se realizo un listado de los equipos requeridos para cada método de ensayo asi como
también de los reactivos, material de referencia y material de vidrieria.

Verificacion de equipos

Calibracién de los equipos: Se denomina calibracién al conjunto de operaciones que
establecen, en unas condiciones especificadas, la relacion existente entre los valores indicados por
un instrumento o los valores representados por una medida materializada, y los correspondientes
valores conocidos de una magnitud medida (Yepes, 2016). Para comprobar la verificacién de los
equipos, el laboratorio cuenta con documentos que hacen constar que los equipos fueron calibrados
por una entidad autorizada para realizar esta clase de procedimientos. Entre los equipos revisados
estan la balanza analitica, el horno, las buretas, la plancha de calentamiento, el agitador magnético.
En cuanto al PH-metro, se realiza todos los dias un procedimiento para su calibracion, donde se
utilizan los siguiente Buffers de pH (4, 7, 9, 10), se oprime CAL en el PH-metro y se pasan cada
uno de los Buffers. Segun los cuales pida el pH-metro, al final del proceso el equipo indica la

pendiente, la cual segun su manual debe estar entre 86 y 100%.
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Figura 7.
pH-metro y Buffers de (4, 7, 9, 10)

L e
~ i

Fuente: elaboracion propia basa

Se realiz6 una calibracion al material de vidrieria, una por cada tipo de material de los
cuales se revisd 1 bureta 50ml, 1 bal6n de 250 ml, 1 pipeta 5 ml, 10 ml, 100ml.
Verificacion del material volumétrico:
La verificacion del material de vidrieria efectuada consta de una por cada tipo de material:
Bureta, balon de 1000ml, pipeta 5 ml, 10 ml, 100ml se realizaron los siguientes pasos:
v" Se midié la temperatura ambiente
v’ Se tar6 la balanza y se pesé el material volumétrico vacio
v Se llen6 el material volumétrico con agua destilada

v Se peso en la balanza y se registré el peso
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Figura 8.

Verificacion de material volumétrico

Fuente: Por el autor del proyecto
Evaluacion de rendimiento: Antes de analizar muestras, es importante evaluar el
rendimiento de los nuevos equipos para asegurarse de que estan funcionando correctamente con

respecto a la exactitud y la precision.

Fase 3: Plan de confirmacion de métodos
e Se realiz6 una reunion con equipo operativo del laboratorio (Director técnico, lider de
calidad, analistas del laboratorio y tesista) con el fin de definir cuéles serian las matrices

de interés para cada ensayo y la persona que apoyarian el proceso de confirmacion de los

métodos.

Figura 9.

Equipo operativo del laboratorio de aguas UFPS




49

e Se desarrollé un documento con los protocolos de analisis correspondientes para cada uno
de los métodos de ensayo a verificar de acuerdo con los controles de calidad.

e Se disefio los formatos correspondientes para las capturas de datos de los andlisis de solidos
sedimentables y acidez total, tanto para analisis y validacion.

e Se realizaron los formatos de captura de datos para estandarizacion de soluciones para

acidez total.

Fase 4: Ensayos preliminares (optimizacién de las condiciones operativas)

Se efectud la verificacion de los reactivos necesarios para cada método de ensayo segun lo
establecido en el método de referencia, y se prepararon las soluciones segln lo estipulado en cada
uno, las cuales fueron estandarizados y registrado los datos en los formatos del laboratorio para
estandarizacion de soluciones y preparacion de reactivos.

Reactivos para el método de solidos sedimentables SM 2540B

Arena de rio: Se tamizo arena de rio en un tamiz de 32 mesh y simultaneamente se lavé
con agua potable, y se recogio la arena que pasa por el tamiz descartando las aguas de lavado
sobrenadantes, se repitio el lavado 10 veces méas para asegurar que todos los sélidos disueltos se
eliminaron durante este proceso. Se secd la arena tamizada en un horno a 150°C durante tres horas.

Figura 10.

Tamizaje de arena de rio
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Reactivos para el método de Acidez SM 2310-A

Agua destilada libre de CO2: Se utilizd6 agua destilada fresca, y se sometio a
calentamiento hasta ebullicion cubriendo con un vidrio reloj durante 15 minutos, se dejo enfriar a
temperatura ambiente bajo una atmaosfera en lo posible libre de COy, se le verifico la conductividad
y el pH.

Figura 11.
Agua destilada libre de CO,

Solucion estandar de Hidrogeno Ftalato de Potasio (KHCsHsO4) 0,05N: Se Pulverizo
15 gramos de Hidrogeno Ftalato de Potasio estandar primario (x100 mesh) y se sec6 a 120°C
aproximadamente por 2 horas, se dejé enfriar en un desecador, pesar 10g + 0,5g, se realizo el
aforo de la solucion en un balon de 1 litro y se almacend en un recipiente de vidrio &mbar.

Figura 12.
Triturado de Hidrdgeno Ftalato de Potasio




Figura 13.
Secado de Hidrégeno Ftalato de Potasio a 120°C durante dos horas

Figura 14.
Enfriado en el desecador del Hidrégeno Ftalato de Potasio

Figura 15.

Reactivo del Hidrogeno Ftalato de Potasio estandarizado

51
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Solucién de Hidréxido de Sodio (NaOH) 0,1 N: Se pes6 4 g de Hidrdxido de Sodio, se
disolvié con agua destilada y se afor6 a 1 litro se almacen6 en un frasco de vidrio. Se estandarizé
esta solucién titulando 25 mL de solucion de Hidrdgeno Ftalato de Potasio y agregando 50 mL de
agua libre de CO> (se le agrego 3 gotas de fenolftaleina) hasta pH 8,3, es decir, hasta que la
fenolftaleina vir6 de color. Se almacend en un frasco de vidrio &mbar y se rotulo. Se estandarizd
esta solucién cada vez que se a realizaron analisis

Figura 16.
Preparacion de solucion de Hidréxido de Sodio (NaOH) 0,1 N.

Solucion de Hidréxido de Sodio (NaOH) 0,02 N: Se diluy6 200 mL de solucion de NaOH
0,1N y se aford a 1 litro. Se estandarizo esta solucién titulando 7 mL de solucion de Hidrogeno
Ftalato de Potasio y se agregd 50 mL de agua libre de CO2 (se le agreg6 3 gotas de fenolftaleina)
hasta pH 8,3. , es decir, hasta que la fenolftaleina vird de color. Se almacend en un frasco de vidrio
ambar y se rotuld. Se estandarizo esta solucion cada vez que se a realizaron analisis.

Figura 17.
Solucién de Hidréxido de Sodio (NaOH) 0.02 N
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Solucion de carbonato de sodio aproximadamente 0,05N: Se seco de 3 a 5 g de
Carbonato de Sodio (Na,COs3) estandar primario a 250°C por 4 horas y se dejo enfriar en el
desecador. Se peso aproximadamente 2,5 g = 0,2 g, se transfirieron a un balén aforadode 1 L y se
diluy6 hasta la marca con agua destilada asegurando la completa disolucién. De manera alternativa
y para disminuir el consumo de reactivos se puede pesar aproximadamente 0,669 de carbonato de
sodio y transferirlos a un balon de 250ml y diluir hasta la marca con agua destilada asegurando la
completa disolucion.

Acido sulfarico 0,1 N: Se midi6 2,8 mL de acido sulfarico concentrado del 95% al 97% y
se aford con agua destilada a 1 L. Se almacend en un frasco de vidrio ambar y se rotul6.

Acido sulfarico 0,025 N: Se diluy6 250 mL de &cido sulfarico 0,1N con agua destilada y
aford a 1 litro. Se estandarizé ésta solucidn de la siguiente manera: En un vaso de precipitados se
colocd 15 mL de la solucién de Carbonato de Sodio 0,05N y 60 mL de agua, se titulé6 potencio
métricamente esta solucion con el &cido sulfdrico hasta que alcanzd un pH cercano a 5, se retir6 el
electrodo, se enjuago con agua en el mismo vaso, se calenté a ebullicion por 3 a 5 minutos tapando
el vaso con un vidrio de reloj, se dejo enfriar a temperatura ambiente, se enjuagd la superficie
interna del vidrio de reloj con agua destilada y se continud la titilacion hasta pH 4,5. Se registrd
el valor de volumen total gastado y se realizaron los calculos para saber la concentracion real de

la solucion. Se almacend en un frasco de vidrio ambar y se rotulo.
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Figura 18.
Solucién de acido sulfdrico 0,025 N

Fase 5: Determinacion de los atributos de los métodos de acidez y solidos sedimentables

Definicién de los rangos operativos de los métodos: Se efectuaron ensayos con el fin de
definir El rango de trabajo corresponde a las concentraciones (méximay minima) que presenta una
precision y exactitud adecuada para el desempefio del método. El rango de aplicacion corresponde
a las concentraciones que incluye la concentracion mas alta analizada y se encuentre con una
precision y exactitud adecuada dentro del rango de trabajo. Se realizaron alrededor de 7 corridas

con diferentes concentraciones de las cuales se evalud las méas estables para cada método.

Figura 19.

Definicidn de los rangos operativos de los métodos
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Determinacion de limites de deteccion de los métodos: Se realizaron 7 corridas con
diferentes concentracion establecidas que produce una sefial suficientemente mas grande que la
del blanco y que puede ser detectada dentro de los limites especificados por el laboratorio de
analisis durante condiciones operacionales de rutina. EI menor contenido mensurable que permite
cuantificar el analito con un grado razonable de exactitud y precision.

Corrida de blancos: Se analizd 7 blancos los cuales se corrieron con los patrones para la
determinacion del limite de deteccion del método los blancos se prepararon con agua destilada
producida en el laboratorio, en el saco del método de acidez total se coloco a ebullicion por un
periodo de 15 minutos, cumpliendo con los criterios de pH mayor a 6 unidades y de conductividad

menor o igual a 2 mhos/cm (2 pS/cm) mas todos los reactivos indicados en el procedimiento.

Figura 20.
Corrida de blancos

Fase 6: Recoleccion de muestras de interés



Figura 21.
Recoleccion de muestra de agua industrial y superficial

Figura 22.
Transponte de las muestra

Figura 23.

Almacenamiento de las muestras
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Se recolectaron muestras de interés para el laboratorio de aguas de la UFPS, agua
superficial, residual doméstica, residual industrial, potable y subterranea. Las cuales se les realizo
el proceso de muestreo para muestras puntuales, como lo recomienda el laboratorio, asi como el
transporte y almacenamiento, en las cuales se tuvieron en cuenta la refrigeracion de las muestras
y el almacenamiento una vez llagan al laboratorio, para los analisis realizados estas muestras no
requirieron conservacion quimica.

Fase 7: Demostracion de las capacidades de los métodos

Plan De Corrida

Se realizaron 10 analisis por duplicado, obteniendo un total de 20 datos segln los controles
analiticos que aplica el Standard Methods para cada analisis. A continuacion se realiza la
descripcion para cada método:

Solidos sedimentables SM 2540F

Lote basico de muestras analizadas por corrida:

EB: estandar bajo

EA: estandar alto

M1: agua superficial

M2: agua subterranea

M3: agua residual domestica

M4: agua residual industrial

Procedimiento de analisis de los lotes

1. En su propio frasco, se dej6 que la muestra alcance la temperatura ambiente del
laboratorio.

Se mezcl6 bien la muestra por agitacion.
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2. Se llend el cono Imhoff, evitando verter la muestra por las paredes del cono, hasta la
marca de 1 L y se dejé sedimentar por 45 minutos.

Figura 24.
Llenado del cono Imhoff con la muestra

Figura 25.
Muestra sedimentada durante 45 minutos

3. Se removi6 suavemente las paredes del cono con una varilla agitadora y se dejo

sedimentar nuevamente por 15 minutos mas.



Figura 26.

Muestra de solidos sedimentables agitada durante 15 minutos

l'

4. Se anot6 el volumen de s6lidos sedimentables como mL/L

Figura 27.

Solidos sedimentados en el cono Imhoff

Acidez total SM 2310B:

Lote basico de muestras analizadas por corrida:
MB: Blanco del método

EB: Estandar bajo

EA: Estandar alto

M1: Agua potable

M2: Agua superficial

M3: Agua residual domestica

59
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M4: Agua residual industrial

M5: Agua subterranea

Procedimiento de analisis de los lotes

Preparacion de los estandares de control

Solucidn estandar de control de 10 mg CaCOs/L: Se peso 0,0408g de Ftalato Acido de
Potasio, previamente secado a 120°C por 2 horas. Se transfirid el Ftalato a un balon aforado de 1

litro y se diluy6 hasta la marca con agua destilada libre de CO2 asegurando la completa disolucién.

Solucion estandar de control de 1800 mg CaCOzs/L: Se secd 7,3453 g de Ftalato Acido de
Potasio, previamente secado a 120°C por 2 horas. Se transfirio el Ftalato a un balén aforado de 1

litro y se diluyd hasta la marca con agua destilada libre de CO2 asegurando la completa disolucién.

Titulacion de las muestras

Se ajustd la temperatura de la muestra a la temperatura ambiente. Se identificaron las
muestras a analiza.

Se midi6 exactamente 100 mL de muestra y se transfirieron a un vaso de precipitados de
250 mL, previamente enjuagado con una porcion de la muestra, se cubri6 el vaso con papel vinipel
transparente para minimizar la interaccion de la muestra con la atmosfera, se determind el valor
del pH inicial, si era menor de 4,0, se titul6 adicionando lentamente la solucion de NaOH 0,02 N
hasta un pH de 8,3, se agitd suavemente con el agitador magnético durante todo el proceso para

evitar salpicaduras.
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Si el valor de pH de la muestra fue mayor de 4,0, se agrego6 acido sulfdrico 0,02 N en
incrementos de 5 mL hasta que el pH fue < 4,0, se registro en el documento de datos de analisis de
acidez el valor del volumen adicionado de acido sulfurico. Se titula adicionando lentamente la
solucion de NaOH 0,02 N hasta obtener un pH de 8,3, se agité suavemente con el agitador

magnético durante todo el proceso para evitar salpicaduras.

Fase 8: Analisis estadistico de los resultados

Medidas quimiométricas: Para la evaluacion del LDM (Limite de Deteccion del Método
el estandar), LDC (Limite de Cuantificacion del Método), blanco y estandares se realiza un analisis
estadistico presentan Desviacion Estandar, Coeficiente de Variacion y Error Relativo los cuales el

laboratorio ya cuenta con un formato de Excel para dichos calculos.

Metodologia aplicada para el calculo: La estimacion de la incertidumbre de la medicion
se realiza a partir de la informacion obtenida durante el proceso de estandarizacion del método
analitico en el laboratorio se realiza en una base de datos que el laboratorio tiene estipulada para
el célculo de la incertidumbre.

Esta metodologia se fundamenta en la estimacidn global del aporte de las fuentes aleatorias
y de las fuentes sistematicas a la incertidumbre total; la cuantificacion de los aportes globales se
realiza a través de la mejor estimacion de toda la precision entre analisis
(Estudio de precision) y de todo el sesgo del método (Estudio de veracidad y verificacion de la
trazabilidad) respectivamente. Una fuente de incertidumbre se considera de origen “sistematica”
(error sistematico) si el error es fijo en el contexto experimental y “aleatoria” en caso contrario, es

decir el error nos es fijo en el contexto experimental.
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El estudio de precision se realizd con los resultados de las muestras analizadas en los lotes
durante el proceso de confirmacion del método. Los analisis se realizaron en el laboratorio por los

analistas.

Consideraciones generales establecidas para la estimacion de la incertidumbre: Las
siguientes son las consideraciones generales utilizadas por el laboratorio para realizar la estimacion
de la incertidumbre con el propdsito de generalizar los célculos:

Se considera que el ensayo se realiza aplicando fuentes conceptuales claramente definidas,
aplicando modelos matematicos con variables adecuadamente juzgadas y correlaciones estimadas
técnicamente.

El estudio de confirmacién en el laboratorio se realiza aplicando el método analitico de
rutina.

Los resultados obtenidos del proceso de confirmacion y utilizados para estimar la
incertidumbre en la medicion cubren completamente el método analitico (matriz y rango de

concentraciones representativos).

3.4 Instrumentos

Con el fin de obtener la informacidn necesaria para poder llevar a cabo el proyecto bajo la
modalidad de trabajo dirigido, se utilizaron fuentes secundarias en las cuales se encuentra
informacidn acerca del tema como son: bases de datos de la biblioteca de la universidad (NCBI,
DOAJ, Redalyc), libros; tesis doctorales, de grado y de maestria; articulos de investigacion y de

revision encontrados en las bases de datos mencionadas y en buscadores como Google Académico.
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3.5 Técnicas de Recoleccion de Datos

Se realizaron busquedas de los ultimos 10 afios en categorias de libros, articulos de
investigacion, articulos de revision, monografias, tesis y trabajos de grado. De igual se buscaron
tanto en idioma espafiol como en inglés y portugués.

También se busco informacion que de manera explicita traten del tema de investigacion
planteado en los objetivos, ademas de buscar documentos que sean de libre acceso o aquellos a los
que se puede acceder con el correo institucional o con el cddigo estudiantil; en este caso mediante
las bases de datos registradas en la biblioteca de la universidad. Todo eso con el fin de mayor

facilidad a la hora de encontrar los documentos requeridos.

3.6 Técnicas de Analisis
Para la recoleccion de datos se realizé una tabla Excel para permitir una mejor organizacion
de la informacién encontrada que cumpliera con los criterios mostrados anteriormente.

Tabla 1.

Captura de la informacién

Base de Palabra de N®de ; . Titulo ,,
Fecha ) Revista Tipo ) Autores ARo Ideas clave DOI
datos busqueda | resultados articulo
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4. Resultados y Discusiones

Los resultados y analisis se presentan a partir de la fase 1, para los métodos de solidos
sedimentables y acidez total en su respectivo orden.

Fase 1: Busqueda de referencia bibliografica

Como parte del procedimiento de confirmacion, se hace necesario alinear los métodos
establecidos en la normatividad internacional y los entes acreditadores, el cual consiste en
estandarizar la metodologia y lograr un proceso con un alto nivel de confiabilidad, lo que permite
al laboratorio contribuir al proceso de mejora continua Yy la acreditacion del laboratorio, en el
cuadro siguiente se evidencian los documentos utilizados para la verificacion de los métodos a
validados.

Tabla 2.

Documentos para estandarizacion de métodos.

PRUEBA METODO DE ENSAYO
SOLIDOS SEDIMENTABLES STANDARD METHODS SM 2540F
ACIDEZ STANDARD METHODS SM 2310B

Fuente: elaboraciéon propia basado en STANDARD METHODS. [En linea]. [Consultado el
11/06/2022]. Disponible enhttps://www.standardmethods.org/

Con base en esta revision bibliogréfica, se realizé la estandarizacion de la metodologia de
los dos métodos, la cual consistio en la elaboracion de los documentos los cuales fueron redactados
con base en las normatividad internacional, con el objetivo de tener resultados confiables.

Fase 2: Verificacion de equipos y calibracion de material volumétrico.

1. Se realiz6 un listado de los equipos necesarios para el de ensayo asi como también del
material volumétrico y de reactivos necesarios.

LISTADO DE EQUIPOS
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Los equipos empleados en el analisis de solidos sedimentables y acidez total se describen
en el siguiente cuadro con su respectiva imagen, adicionalmente se realizO una revision
metrologica de los mismos para asegurar la confiabilidad de los resultados obtenidos en la
confirmacion.

Tabla 3.
Listado de equipos utilizados en ambos métodos

EQUIPO IMAGEN ESPECIFICACIONE ULTIMA FECHA
S DE
CALIBRACION

EQUIPOS UTILIZADOS PARA LOS METODOS SM 2540F Y SM 2310B

s

Balanza analitica
PRECISA XB
220 A

Con  precision  de
0,0001gr, cédigo del 2021-05-06
equipo LAQ9.

Modelo AS 310.RS

PLUS, con division de 2021-08-11
escala 0,0001g, codigo

del equipo LA 79.

Balanza analitica
RADWAG

Balanza analitica
BOECO

Resolucion ~ 0,0001g,
codigo del equipo LA 2021-05-06
08.

Horno  Secado Rango de temperatura

Electronico, de 50 a 300°C, y cddigo
MEMMERT del equipo LA56 2021-05-07
Nevera POLO Rango de temperatura 4-

NORTE TI-07R 12°C, N° inventario 2021-05-07
166501.165.066, cédigo

del equipo LAO2.
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Sistema de Agua desionizada,
6smosis inversa cddigo del equipo 2021-05-04
PURE-PRO RO- LA10, N° inventario APLICA
132 160011399.002.200 y MANTENIMIENT
serial 25003980. O
Sistema de 2021-05-04
Purificacion APLICA
Filtracion MANTENIMIENT
Pure Pro @)
Agitador Codigo  del  equipo
magnético LA21. 2021-05-04
Heidolph MR APLICA
Hei-Mix S MANTENIMIENT
0]
Desecador Codigo  del  equipo
grande LA73.
NO APLICA
Desecador Codigo  del  equipo
pequeiio LA74. NO APLICA
Reloj 0
cronometro. NO APLICA

EQUIPOS UTILIZADOS PARA EL METODO SM 2310B

Plancha de
calentamiento y
agitacion

Codigo  del
LA29
166001.024

equipo

2021-05-04

inventario APLICA

MANTENIMIENT
@)
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pH metro

pH metro
potencio métrico
SCHOTT

Lab 850

2021-05-04
APLICA
MANTENIMIENT
@)

Plancha de
calentamiento de
vitroceramica,

marca SCHOOT,

Modelo SLK2, serial
902755 y cdbdigo del
equipo LA30

2021-05-04
APLICA
MANTENIMIENT

Placa calefactora de O

vitroceramica
Calentamiento

Fuente: elaboracion propia basada en la informacién del laboratorio de aguas UFPS.

LISTADO DE MATERIAL VOLUMETRICO

Los materiales necesarios para la medicion de solidos sedimentables y acidez total deben

estar en condiciones éptimas para su uso, libres de rayones y sin ningan residuo de impurezas o

suciedad que pueda afectar los resultados.
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Listado de material volumétrico
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INSTRUMENTO

IMAGEN

ESPECIFICACIONES

MATERIALES USADOS PARA LOS METODOS SM 2540F Y SM 2310B

Balones aforados clase A

Marca: Duran
Material: vidrio clase A
Capacidad: 1000 +/- 0,04 ml

—
Balones aforados clase A — Marca: MARIENFELD
Material: vidrio clase A
Capacidad: 500 +/- 0,06 ml
biK 250007

Vaso precipitado

Marca: SIMAX
Material: vidrio clase B
Capacidad: 100ml

Probetas

ETPICTL

Bl

Marca: LMS (ALE)
Material: vidrio clase A
Capacidad: 100 ml +/- 1 ml

Frasco lavador

Marca: ARTILAB
Material: pléstico
Capacidad: 100 ml +/- 1 ml

Frasco de polietileno o vidrio
con un minimo de capacidad

de 1 litro con tapa.

Marca: Nikko
Material: vidrio
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Espéatula

Material: metal y plastico

METODO SM 2540F

Cono de sedimentacion tipo
imhoff &

Marca: ARTILAB
Material: acrilico

Base para conos imhoff

Marca: INDUSTER
Material: acrilico

Agitador largo de vidrio o
pléastico

Material: vidrio

Bureta de 50 ml EX + 30s
Glassco clase A

Marca: Glassco
Material: vidrio clase A
Capacidad: 50 ml

Erlenmeyer de 250 ml

Marca: SIMAX
Material: vidrio
Capacidad: 250 ml

Pipeta graduada

Marca: Brand
Material: vidrio
Capacidad: 5ml

Fuente: elaboracion propia basada en la informacién del laboratorio de aguas UFPS



70

LISTADO DE REACTIVOS

A continuacion, se muestran los reactivos utilizados para la ejecucion de solidos
sedimentables y acidez total, estos reactivos se encuentran certificados para garantizar la validez
de los resultados.

Cabe resaltar que para el método de solidos sedimentables no se dispone de reactivos
certificados y el método de referencia no lo exige.

Tabla 5.
Listado de reactivos

FORMULA

REACTIVO QUIMICA PROVEEDOR
METODO SM 2540F
Agua des-ionizada H20 Producida en el laboratorio
Arena de rio No aplica No aplica
METODO SM 2310B
Agua destilada libre de CO2: H20 Producida en el laboratorio
Hidrégeno Ftalato de Potasio  (KHCgH404) MERCK
Hidroéxido de Sodio (NaOH) MERCK
Acido sulfarico MERCK
Peroxido de Hidrogeno (H202) MERCK
Solucién estandar de control CaCOs/L MERCK
CaCOs/L
Patrén de referencia pH 4 MOLLABS
Patron de referencia pH 7 MOLLABS
Patrén de referencia pH 9 MOLLABS
Patron de referencia pH 10 MOLLABS
Patrén de referencia 0,01 M KCI MOLLABS
Patron de referencia 0,3 M KCI MOLLABS

Fuente: Elaboracién propia basada en el listado de reactivos del laboratorio de aguas UFPS.
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Resultados de la calibracion de material volumétrico

En el anexo 1 se muestra los formatos de recoleccion de datos tomadas por cada material
de vidrieria verificado, en el cuadro 6 se observa los resultados obtenidos la relacion del material
revisado y se especifica el tipo de material, el volumen nominal, el volumen promedio, la
desviacion estandar y si cumple tolerancia y desviacion.

Tabla 6.
Listado de calibracion del material volumétrico

TIPO DE VOLUMEN VOLUMEN DEV. CUMPLE CUMPLE
MATERIAL NOMINAL PROMEDIO ESTANDAR TOLERANCIA DESVIACION
Bureta de 50ml 49,9788 0,29080665 Si Si
vidrio
Baldn 250ml 249,1484 0,1162107 Si Si
aforado
Pipeta 5ml 4,93759 0,02268062 Si Si
Pipeta 10 ml 9,9197 0,02122257 Si Si
Pipeta 100ml 99,76234 0,042820638 Si Si

Fuente: elaboracion propia basada en la informacion del laboratorio de aguas UFPS

Resultados de la calibracion del pH-metro: Se realizé un control diario al pH-metro esta
accion fue registrada en el formato FO-EX-LA-15 con el cual cuenta el laboratorio para llevar el
registro de verificacion del equipo. Esta actividad de ajuste del equipo se realiz6 antes de iniciar
la lectura de cada lote de analisis y periédicamente durante la ejecucion de las mediciones, para
tener en cuenta siempre el efecto de la temperatura, las mediciones de pH siempre se realizan a la
temperatura de las muestras la cual corresponde a la temperatura del lugar en donde se encuentran.
La finalidad de esta verificacion del equipo es garantizar la trazabilidad de las mediciones y
asegurar gque durante las actividades rutinarias se obtengan resultados cuyos valores sean veraces,
es decir, que sean lo mas cercanos posible al valor considerado como correcto o verdadero, es

necesario realizar el “ajuste” del equipo (Disminucion del error en la medicion) utilizando
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soluciones buffer de pH conocido y con trazabilidad demostrada que se encuentren a la misma
temperatura de las muestras.

Con base en lo anterior, la calibracién del equipo medidor de pH es una condicion que no
se puede mantener en el tiempo, es decir, el error y la incertidumbre determinados en una
calibracion no se pueden mantener por periodos largos de tiempo porque siempre es necesario

ajustar el equipo para realizar las mediciones a las condiciones en que se encuentra la muestra.

Figura 28.
Formato FO-EXLA-15 control del pH-metro

CONTROL DE pH METRO

ELABORO
[ Equipo operativo del proceso.

{ Tote e e .3
couro.__ppll —rmetes Lob  Sso

coDIGO: 220

e

i w2 | mewm |
4:30 | 4,00 YR | 23-c6 30| 20,4 | 3,99] — | — \4wo |\ f | \ 1\
m%q:as 2,00 2 23-10-31|9p 4 | 62| — .| — \ #00 |\ U \
0?33 94019,00 23-043020,4 |8.89| = \de0 \ g \
orf#] 10zcol 4,00 55 23-0630| 20,1 | Hu00| \— Yoo\ 4\
o161 10:05| 700 | Yo |23 1031 30,4 | 7400 |

0378 10:10| 9,00 [FL¥23-0420 20,1 | d.00 {
028)8:20 | 4,00 ,leas 23-06-0

Fuente: Formato propio del laboratorio de aguas UFPS

Figura 29.

Soluciones buffer certificadas

Certipur®
Buffer solution

poiassium dinydrogen Wm‘ =3

Faceatie to SRM from NIST 37055
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Figura 30.
Verificacion del equipo medidor de pH

Fase 3: Plan de confirmacion de métodos

Matrices de interés por métodos

En el tabla 7 se relacionan las matrices de interés por método asi como también los puntos
de toma de muestras, este tipo de muestras se acordaron con el equipo operativo de laboratorio.

Tabla 7.
Matrices de interés para cada método

METODO SM 2540F SOLIDOS SEDIMENTABLES

MATRIZ DE INTERES PUNTO DE TOMA DE MUESTRA O COORDENADAS
Agua superficial Rio pamplonita
Agua subterranea Pozo del complejo campos eliseos UFPS
Agua residual domestica Se toma en el vertimiento del barrio Belisario
Agua residual industrial Empresa de curtiembres Cucuta via al salado
METODO SM 2310B ACIDEZ TOTAL
Agua potable Grifo del laboratorio de aguas UFPS
Agua superficial Rio pamplonita
Agua residual domestica Se tomd en el vertimiento del barrio Belisario
Agua residual industrial Empresa de curtiembres Cucuta via al salado
Agua subterranea Pozo del complejo campos eliseos UFPS

e Se dejo al laboratorio de aguas los procedimientos de analisis y de validacion para solidos

sedimentables y acidez total ver anexo 2y 3.
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e Se le entrego un formato de registro de analisis y de validacion para los métodos de solidos

sedimentables y acidez total ver anexo 4.

Fase 4: Ensayos preliminares (optimizacién de las condiciones operativas)

Estandarizacion de soluciones

En el cuadro 8 se relacionan los resultados obtenidos en el proceso de estandarizacion de
cada solucion y el nimero de veces que se realizé el proceso, la estandarizacion de soluciones solo
aplica para el método de acidez total.

Se disefid en formato de estandarizacién de soluciones para el método de acidez en el cual
se llevé el registro durante el proceso de confirmacion ver anexo 5.

Tabla 8.

Calculos tenidos en cuenta para realizar la estandarizacion

Solucion de Hidréxido de Sodio (NaOH) 0,1 N

NUMERO DE FECHA DE CONCENTRACION
MEDICIONES ESTANDARIZACION
1 2022-03-16 0,153
Solucion de Hidréxido de Sodio (NaOH) 0,02 N
1 2022-03-14 0,020
2 2022-03-15 0,020
3 2022-03-16 0,020
4 2022-03-17 0,020
5 2022-03-18 0,019
Acido sulfarico 0,025 N
1 2022-03-14 0,025
2 2022-03-15 0,025
3 2022-03-16 0,025
4 2022-03-17 0,025
5 2022-03-18 0,025

ESTANDARIZACION DEL HIDROXIDO DE SODIO

AxB
_ 204,22*C

NNaoH
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Donde:

NnaoH = Normalidad del Hidroxido de Sodio

A = Peso en g de KHCgH4O4 por litro.

B = mL de Solucion KHCgH4O4 tomados para la titulacion

C = mL de Solucion de NaOH gastados en la titulacion

ESTANDARIZACION DEL ACIDO SULFURICO

AxB
Nicido = 53,00xXVXVy,
Donde:
Nacido = Normalidad de la solucion de Acido Sulfurico.
A = Peso en gramos de Carbonato de Sodio.
B = Volumen de solucién de Carbonato de Sodio tomados para la titulacion, en
Vsin = Volumen de la solucion de Carbonato de Sodio preparada, en litros.
\/ = Volumen de solucién de Acido Sulfarico gastada en la titulacion, en mL.
53,00 = Peso equivalente del carbonato de sodio, en gramos.

Fase 5: Determinacion de los atributos de los métodos
SOLIDOS SEDIMENTABLES METODO SM 2540F
Definicidn del intervalo de aplicacion del método.

Se realizaron ensayos con Estandares, estos se analizaron con el fin de obtener la

concentracion ideal que permita definir los limites de cuantificacién y maximo de deteccion.
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Se realizd con arena de rio, la cual se tamizo utilizando un tamiz de 32 mesh y
simultaneamente se lavo con agua potable, se recogio la arena que paso por el tamiz descartando
las aguas de lavado sobrenadantes, se repitio el lavado 10 veces mas para asegurar que todos los
solidos suspendidos se eliminen durante este proceso, se seco la arena tamizada en un horno a 105
°C durante tres horas Yy se llevo al desecador hasta su enfriamiento, se realiz6 un nuevo tamizaje.

e Solucion de control de 0,1ml/L: Se peso entre 0,1680 y 0,1686gramos de arena tamizada,
se transfirio la cantidad pesada a un balén aforado de 1 litro y se complet6 el aforo con
agua destilada.

e Solucion control de 100ml/L: Se pesé entre 140,8518 y 140,8523 gramos de arena, se

transfirié la cantidad pesada a un balon aforado de 1 litro y se completd con agua destilada.

Definicion de los limites del método
Se definieron los limites de la confirmacion del método; mediante la realizacién de la
siguiente corrida de estandares.

Tabla 9.

Ensayo Individuales limites del método

REPETICION MB LFB 0,1 ml/I LFB 100 ml/i
1 NA 0,0 104
2 NA 0,1 97
3 NA 0,1 97
4 NA 0,1 101
5 NA 0,2 104
6 NA 0,1 103
7 NA 0,1 104
8 NA 0,1 101
9 NA 0,1 100
10 NA 0,1 100

LDC 0,1

LMC 100
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En la tabla 9 se muestra las 10 corridas realizadas con el estandar de 0,1 y 100 ml/L estos
valores de trabajo fueron propuestos por el equipo operativo del laboratorio, segin su experiencia
de trajo estos valores son adecuados para las muestras que llegan al laboratorio, por lo cual se
realizaron las 10 lecturas con el fin de conocer la estabilidad de dichos rangos de trabajo, y también
para conocer si el método produce resultados proporcionales en estos intervalos. Se determind con
estas corridas el limite de cuantificacion del método (LDC), que es la concentracion de analito que
cuando se procesa a través del método completo, produce una sefial con una probabilidad del 99%
de ser diferente del blanco, en este caso para este método no aplica blanco.

ACIDEZ TOTAL METODO SM 2310B

Definicion del intervalo de aplicacidon del método, este requisito hace parte del proceso que
estable el estandar método para la confirmacion de métodos:

Determinacion del LDM del método.

Para la Determinacion de LDM Limite de Deteccion del Método el estandar analizado de
concentracion baja se acepta si los resultados experimentales presentan Desviacion Estandar,
Coeficiente de Variacion y Error Relativo entre 10 y 20%.

Para la Determinacion del LDC Limite de Cuantificacion del Método el estandar analizado
de concentracidn baja se acepta si los resultados experimentales presentan Desviacion Estandar,
Coeficiente de Variacion y Error Relativo menor al 10%.

De acuerdo con la seccion “5020 Quality assurance/quality control” del Standard Methods
Ed 23, se debe determinar el LDM y rango operacional.

Calcular el LDC mediante las expresiones:
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Calcule la desviacion estandar de muestra estimada, s s, de las 7 repeticiones, y multiplique
por 3.14 para calcular los MDL s. Calcule MDL , (MDL basado en blancos de método) utilizando
el siguiente procedimiento.

Si ninguno de los métodos en blanco da un resultado numérico (positivo 0 negativo),
entonces MDL , no es aplicable, y MDL =MDLs. Si algunos dan resultados numéricos,
entonces MDL p es igual al resultado en blanco del método mas alto. Si todos los espacios en
blanco del método dan resultados numéricos, calcule MDL » como:

MDL =X + 3,14Sp

Donde:

X = media de los resultados en blanco (establecer valores negativos en 0), y

S b = desviacion estandar de los resultados en blanco.

El MDL entonces es igual a lo que sea mayor: MDL s 0 MDL p

Si usa mas de 7 réplicas, ajuste el valor t de 3.14 usando las tablas t de Student con tn -1
grados de libertad.

El procedimiento dice que cuando el blanco de un numero positivo se escoge entonces el
MDL que sea igual o mayor entre MDL s 0 MDL y,

La determinacion del limite de deteccion y cuantificacion se realiza mediante el célculo de
la desviacion estandar del blanco de reactivo, los resultados se muestran en la tabla 10.

Tabla 10.
Definicién LDM

N° de mediciones Blanco 2mg/I 3mg/I
1 15 1 2,5
2 1,3 2 39
3 1,3 3 33
4 1,3 3,3 3
5 1,9 3,1 3,7




6 1 3,3 2,6
7 0,3 4,8 3
promedio 1,383333333 2,616666667 3,166666667
Des. Estandar 0,492322001 1,182813434 0,525538273
cV 35,58954222 45,20306116 16,59594546
LDM 2,929224416 6,330700849 4,816856843
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En la tabla 10 se muestran los ensayos realizados para definir el limite de deteccion del
método (LDM), los cuales de definieron a partir del blanco del método y dos patrones mas, uno
de 2 y otro de 3 mg/l, a los cuales se les realiz6 una corrida de 7 lecturas con estos valores se
definio el LDM a partir del blanco 2,929224416 mg/l, la mayoria de criterios coinciden en que el
limite de deteccion se define a partir de la mas pequefia cantidad detectable por encima del ruido
de un procedimiento y dentro de un limite declarado de aceptacion ; este ultimo se establece de
modo que las probabilidades de que se presenten errores de tipo 1 (falsos positivos) y 2 (falsos
negativos) sean razonablemente pequefias. La practica comun identifica varios limites de
deteccidn, cada uno con un propdsito definido, pero para finales practicos se tomara el LDM como
la concentracion minima que puede ser medida con una exactitud y una precision aceptable,
determinadas como criterios de calidad para el laboratorio de aguas de la UFPS.

Definicion del inérvalo de aplicacion del método

Para la determinacion del LRM se realizaron 7 corridas con concentraciones de 5 mg/l, 8
mg/l y 10 mg/l la meta para el LRM es de 50 a 150 % de recuperacion (seccion 5020 B.9) del
Standard Methods Ed 23 .

Estandar bajo de 5 mg/l : Pesar 0,0204g de Ftalato Acido de Potasio, previamente secado
a 120°C por 2 horas. Transferir el Ftalato a un baldn aforado de 1 litro y diluir hasta la marca con

agua destilada libre de CO- asegurando la completa disolucion.
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Estandar bajo de 6 mg/l : Pesar 0,0245g de Ftalato Acido de Potasio, previamente secado
a 120°C por 2 horas. Transferir el Ftalato a un balon aforado de 1 litro y diluir hasta la marca con
agua destilada libre de CO> asegurando la completa disolucion.

Estandar bajo de 10 mg/l : Pesar 0,0408g de Ftalato Acido de Potasio, previamente secado
a 120°C por 2 horas. Transferir el Ftalato a un balon aforado de 1 litro y diluir hasta la marca con
agua destilada libre de CO> asegurando la completa disolucion.

Tabla 11.
Medidas individuales para hallar el LRM

N° de mediciones 5 mg/l 6mg/l 10mg/I
1 5,9 6,6 9,7
2 4,8 7 10
3 54 6,3 10
4 5,2 6,5 10,3
5 51 6,6 10,4
6 5,5 7 10
7 5,9 6,5 9,9
Promedio 5,4 6,6 10,043
Desv. estandar 0,41 0,26 0,24
CV (%) 7,56 3,97 2,36
Valor Esperado 5,00 6,00 10
% Error relativo 8,00 10,71 0,43
Exactitud 92,00 89,29 99,57
% Recuperacion 108,00 110,71 100,43

Con base en la informacién indicada en la tabla anterior, se puede establecer que el limite
de reporte minima para el método de acidez, es el estdndar de 10mg/l ya sus medidas presentaron
valores mas estables, y que cumple con las metas establecidas como: desviacion estandar menor
al 10%, coeficiente de variacion de 2,36 y porcentaje de recuperacion del 100,43%.

Determinacioén de la concentracion maxima
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Se realizaron 7 lecturas con los siguientes patrones con el fin de definir la maxima
concentracion de interés del método.

Tabla 12.

Determinacion de la maxima concentracion del método.

N° de mediciones 800 mg/I 1000mg/I 1800 mg/I
1 804 1009 1810
2 744 998 1800
3 840 992 1808
4 782 980 1820
5 833 1004 1800
6 818 996 1802
7 839 940 1810
Promedio 808,6 988,429 1.807,1
Desv. Estandar 35,35 23,25 7,2
CV (%) 4,37 2,35 0,4
Valor Esperado 800,00 1.000 1.800
% Error relativo 1,07 - 1,16 0
Exactitud 98,93 101,16 100
% Recuperacién 101,07 98,84 100

Se estable como la maxima concentracion del método el estandar de 1800mg/I, ya que es
mas estable y presenta valores como: desviacion estandar menor al 10%, coeficiente de variacion
de 0,4y porcentaje de recuperacion del 100%. Las otras dos concentraciones de 800 y de 1000mg/I
también presentan resultados aceptables pero por se escogio la del 1800 por ser una concentracion,
la cual le permite al método detectar en un rango mas alto.

Fase 6: Recoleccion de muestras de interés

Solidos sedimentables: Se realizé un muestreo puntual durante 15 dias en tres diferentes
lugares con el fin de recolectar muestras de agua superficial, residual doméstica, residual industrial

y subterranea. Para esto se necesitd de un recipiente de plastico con tapa y previamente lavado con
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detergente, enjuagado con agua de la llave, con agua destilada o de des ionizada. Se tom¢ un total
de veinte muestras por cada tipo de agua y se realizaron los analisis de solidos sedimentables.

Figura 31.
Toma de muestra de agua superficial para analisis de solidos sedimentables

Figura 32.
Muestra de agua superficial para solidos sedimentables

Acidez total:

Se realiz6 un muestreo puntual durante un periodo de tiempo y se recolectaron tipos de
agua de cinco diferentes lugares (agua superficial, agua residual domestica, agua residual
industrial, agua potable y agua subterranea). Estas muestras se recolectaron en un recipiente de
vidrio con tapa. Debido a que las muestra pueden estar sujetas a la perdida o ganancia de CO2 se

tuvo que analizar de forma inmediata.
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Figura 33.
Toma de muestra de agua subterranea para analisis de acidez

Figura 34.

Muestras de agua residual industrial y agua residual domestica para analisis de acidez

Fase 7: Demostracion de las capacidades de los métodos

PLAN DE CORRIDA

Meétodo de solidos sedimentables:

Se analizaron durante 5 dias las siguientes muestras:

LFB (Estandar de concentracion conocida, entre el 10% y el 90% del intervalo de medicién)
(M1) agua superficial.

(M2) agua subterranea
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(M3) agua residual domestica

(M4) agua residual industrial

Para cada muestra se efectuaron 10 lecturas por duplicado, obteniendo un total de 20 datos
para cada patron, segun los controles analiticos que aplica el laboratorio. Las muestras fueron
recolectadas de acuerdo a la toma de muestras y fueron preservadas a una temperatura < 6°C,
hasta su andlisis, en la tabla siguiente se muestran las corridas tanto para el estandar bajo como
para el estandar alto, y las mediciones realizadas para cada uno.

Tabla 13.
Resultados de mediciones Quimio-métricas

N° de mediciones MB LFBO0,1 LFB 100

1 - 0,1 101

2 - 0,1 104

3 - 0,1 97

4 - 0,1 97

5 - 0,1 101

6 - 0,1 104

7 - 0,1 103

8 - 0,1 97

9 - 0,1 104

10 - 0,1 98

11 - 0,1 105

12 - 0,1 95

13 - 0,1 104

14 - 0,1 104

15 - 0,1 103

16 - 0,1 98

17 - 0,1 106

18 - 0,1 103

19 - 0,1 100

20 - 0,1 105

Promedio 0,0 0,100 101,5

Desv. Estandar 0,000 0,00 3,3
CV (%) - 0,00 3,3
Valor Esperado NA 0 100

% Error relativo 0,00 1
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N° de mediciones MB LFBO0,1 LFB 100

Exactitud NA 100,00 99
% Recuperacion NA 100,00 101
Minimo - 0,10 95
Maximo - 0,10 106
NuUmero de datos 20 20 20

Para el rechazo de datos se usa la prueba estadistica T, en donde para los analisis realizados
y aplicando este criterio no se hace necesario el rechazo de ningin dato con un limite de
confiabilidad del 95%.

La exactitud y la precisién para los estandares de concentracion 0,1 mL/L y 100 mL/L asi
como el porcentaje de recuperacion se encuentran dentro de los lineamientos establecidos,
confirmando que el método es aplicable.

Se realiz6 una gréafica de control del método para el parametro de muestras duplicadas
(%RPD) las cuales se calcularon a partir de los 40 datos obtenidos en el proceso de confirmacion
del método, las cuales fueron realizadas con las muestras y duplicado de muestras, este control de
calidad es esencial para asegurar la precision del método, se determinan factores como:

Limite de control el cual al momento de ejecutar el andlisis y procesar la muestra
duplicada en la gréfica nos indica: si la medicion excede el limite de control, se repite el analisis
inmediatamente. Si la repeticion esta dentro del limite de control, se continta con el analisis; si el
siguiente punto excede el limite de control, se debe detener el andlisis y corregir el problema.

Limite de alerta: Si dos de tres puntos sucesivos exceden un LA, analizar otra muestra. Si
el siguiente es menor que el LA, continuar el analisis; si el siguiente punto excede el LA,

descontinuar el analisis y corregir el problema.
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Desviacion Estandar: Si cuatro de cinco sucesivos puntos exceden 1s, o estan en orden
creciente o decreciente, analizar otra muestra, si el siguiente punto es menor de 1s, 0 cambia de
orden, continuar el andlisis; de otra manera, descontinuar el analisis y corregir el problema.

Promedio: Si seis muestras sucesivas estan por encima de la linea central, analizar otra
muestra. Si el siguiente punto esta por debajo de la linea central, continuar el analisis; si el siguiente
punto esta del mismo lado, descontinuar el andlisis y corregir el problema.

Gréfica 1.
Carta control para el porcentaje de recuperacion de las muestras duplicadas para solidos sedimentables

4 N
% DE RPD SOLIDOS SEDIMENTABLES
30,0000
Q 20,0000 % RPD
& ’ A A ™ A A‘ Desviacion
21000 T NAPN A ST N S\ A A] bromedio
0,0000 V_ \J1T\/\/N — |4 b Alerta
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 21 23 25 27 29 31 33 35 37 39
# DATOS e CoNtrol
o %

Los valores escogidos para hallar el RPD salen de los datos de confirmacion, los cuales se
presentan en la tabla 5, los valores presentados no sobrepasan el 20% por lo cual se escoge un
porcentaje de RPD <20%.

PLAN DE CORRIDA

Método de acidez total

Se realizaron 10 analisis por duplicado, obteniendo un total de 20 datos segun los controles
analiticos que aplica el laboratorio.

MB (Blanco de reactivos)

LFB (Estandar de concentracion conocida, entre el 10% y el 90% del intervalo de medicion)
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M1 (Muestra de agua potable)

M2 (Muestra de agua superficial)

M3 (Muestra de agua residual domestica)

M4 (Muestra de agua residual industrial)

M5 (Muestra de agua subterranea)

DM (Duplicado de la muestra)

En la tabla siguiente se muestran los datos tanto para el blanco del método como para el
estandar bajo de 10 mg/l y para el estandar alto de 1800mg/I a los cuales se les realizaron 20
corridas y se determinaron factores como: Promedio, Desv. Estandar, CV (%),Valor Esperado,%
Error relativo, Exactitud, % Recuperacion , estos valores obtenidos permiten definir la precision
del método, en el cuadro siguiente se aprecian estos valores.

Tabla 14.
Resultados de Mediciones Quimio-métricas

No / Muestra MB LFB 10,0 LFB 1800

1 1,50 11,000 1.810
2 1,30 12,000 1.790
3 1,30 9,200 1.800
4 1,30 9,000 1.770
5 1,30 9,400 1.820
6 2,30 10,000 1.780
7 3,30 12,000 1.830
8 1,30 11,00 1.800
9 0,30 9,000 1.820
10 2,30 9,100 1.810
11 2,30 9,300 1.820
12 4,30 9,000 1.780
13 5,30 9,000 1.800
14 0,30 9,500 1.790
15 0,30 9,600 1.820
16 1,30 9,700 1.800
17 6,30 9,000 1.820

18 5,30 8,900 1.810
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No / Muestra MB LFB 10,0 LFB 1800

19 2,30 8,700 1.790
20 2,50 8,800 1.830
Promedio 2,3 9,660 1.804,5
Desv. estandar 1,742 1,02 17,3
CV (%) 75,10 10,58 1,0
Valor Esperado  NA 10 1.800
% Error relativo - 3,40 0
Exactitud NA 103,40 100
% Recuperacion  NA 96,60 100
Minimo 0,30 8,70 1.770
Maximo 6,30 12,00 1.830
Numero de datos 20 20 20

Para el rechazo de datos se usa la prueba estadistica T, en donde para los analisis realizados
y aplicando este criterio no se hace necesario el rechazo de ningin dato con un limite de
confiabilidad del 95%.

La exactitud y la precision para los estandares de concentracion 10,00 mg/l y 1800 mg/l asi
como el porcentaje de recuperacion se encuentran dentro de los lineamientos establecidos,
confirmando que el método es aplicable.

El coeficiente de variacion se encuentra menor al 20% lo que indica que se encuentra dentro
de los rangos de aceptacion.

En la gréafica siguiente se expresan los limites determinados para control, alerta, promedio,
desviacion estandar y %RPD para el método de acidez total.

Se determind a partir de los 40 datos obtenidos en las corridas los calculos realizados fueron
los siguientes:

Limite de control: se determina a partir de la desviacién estandar y sumandole la alerta.

Limite de alerta: se determina a partir de la desviacién y sumando el promedio de las

corridas.
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Promedio: suma de los valores obtenidos y dividido entre el minero de datos

Desviacion estandar: La formula de la desviacion estandar (DE) es:

> |z — pf?
DE=\ —kF—
N

Donde  significa "suma de", x es un valor de un conjunto de datos, x es la media del
conjunto de datos y N es el nimero de datos.

Los célculos tenidos en cuenta para determinar el %RPD son:

(D1-D2)

(D1+D2)/2 X100

Diferencia porcentual Relativa (%RPD) =

D1: Determinacion del duplicado 1
D2: determinacidon del duplicado 2
Gréfica 2.

Carta control para el porcentaje de recuperacién de las muestras duplicadas método de acidez total.

% DE RPD ACIDEZ

25,0000

20,0000

e N ’\ AA AL A -

= VIV AN A =
[TV TR VAV NN

1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 21 23 25 27 29 31 33 35 37 39 41 43 45 47 49
# DATOS

% RPD

Control

0,0000

Fase 8: Analisis estadistico de los resultados

Célculos y analisis de resultados método de solidos sedimentables
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La exactitud y la precision para los estandares de concentracion 0,1 mL/L y 100 mL/L asi
como el porcentaje de recuperacion se encuentran dentro de los lineamientos establecidos,
confirmando que el método es aplicable. Agua superficial, agua subterranea, agua residual
doméstica y agua residual industrial.

Resumen del desempefio analitico

La confirmacion del método SM 2540F, para muestras de agua superficial, subterranea y
residual que llegan al laboratorio de aguas queda con la metodologia establecida de acuerdo a las
siguientes condiciones de trabajo:

Tabla 15.
Resumen de los limites del método SM

< TIEMPO DE -
VOLUMEN DE TIEMPO MAXIMO DE " AGITACION DELA
SEDIMENTACION DE REPOSAR DURANTE
MUESTRAS ALMACENAMIENTO LA MUESTRAS MUESTRAS
7 dias
Pero se recomienda realizar .
. Se realiza en forma
. el andlisis dentro de las 24 . X .
1 litro . 45 minutos circular y cerca de 15 minutos
horas posteriores a la .
P las paredes internas.
recoleccion
Intervalo de Medicién del método 0,1 —100 mL/L
Limite de Cuantificacién del método 0,1 mL/L
Limite de Maximo de Deteccion del método 100 mL/L
ALERTA SUPERIOR ALERTA INFERIOR CONTROL SUPERIOR CONTROL INFERIOR
105,57 95,9 108 93,5
Desviacion Promedio Alerta Control
6,0948 13,9956 20,0904 26,1852
MB Por lote
LFB Por lote
MREF No Aplica
LFM No Aplica
MD Por lote %RPD
LFMD No Aplica
MDL Y MRL No Aplica
CARTA CONTROL LFB MD

Rechazo de datos dudosos



91

Para el rechazo de datos se usa la PRUEBA ESTADISTICA T. En donde si T calculada es
mayor que T de la tabla de valores criticos T para rechazo de datos, el dato se puede rechazar (para
n mediciones y un nivel de confiabilidad de un 95%).

Para los andlisis realizados y aplicando este criterio no se hizo necesario el rechazo de
ningun dato.

Metodologia para calcular la incertidumbre.

La metodologia que se utilizd para determinar el calculo de incertidumbre se describe en
la Guia estimacion de incertidumbre de métodos analiticos. Gl EX LA 09. La cual es propia del
laboratorio y hace parte de los documentos que no son divulgados. A continuacion se presenta la
grafica de las matrices utilizadas para la determinacion del céalculo de la incertidumbre con el
método de la repetitividad para solidos sedimentables.

Gréfica 3.

Cuantificacion global de las fuentes de incertidumbre de SM

CUANTIFICACION GLOBAL DE LAS
FUENTES DE INCERTIDUMBRE

Incertidumbre expandida | NG 0,817

Incertidumbre combinada _ 0,409

Recuperacion (Fuentes

sistematicas) ' 0,0074

Precision (Fuentes aleatorias) | 0,000

0,000 0,500 1,000

INCERTIDUMBRE EXPANDIDA METODO DE| Ue:+0,817
REPETITIVIDAD
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Calculo Y Anélisis De Resultados método de acidez total:

Durante el proceso de confirmacion se manejaron estandares de concentraciones de 10mg/I
y de 18000mg/L de Ftalato acido de potasio, obteniendo resultados con relacion al criterio de
exactitud, la precision y porcentaje de recuperacion del método, para cada uno de los diferentes
estandares trabajados siendo idonea para el método.

La exactitud expresada en términos de error y la precision expresada como coeficiente de
variacion para los diferentes estandares, asi como también el porcentaje de recuperacion de
estandares y muestra duplicados, se encuentran dentro de los lineamientos de calidad establecidos.

Resumen Del Desempefios Analitico

La confirmacion del método SM 2310-A, para muestras de agua de Subterraneas,
Superficiales y Residuales domestica e industrial que llegan al laboratorio de aguas queda con la

metodologia establecida de acuerdo a las siguientes condiciones de trabajo:

Tabla 16.

Resumen de los limites del método de acidez

ALERTA SUPERIOR

Solucioén titulante pH inicial de titulacion Punto Final
HIDROXIDO DE SsODIO 01 N o 0,02 =4 8,3
INTERVALO DE MEDICION DEL METODO 10 — 1800 mg/1
Limite de cuantificacion del método LDC 2,9 mg/l
Limite maximo de cuantificaciéon del método 1800my/I

114,38

ALERTA INFERIOR

82,4

CONTROL SUPERIOR

122,4

CONTROL INFERIOR

Desviacion

74,4

4,9655

Promedio

11,6159

Alerta

16,5814

Control

21,5468

MB Por Lote
LFB Por Lote
M REF Cada 25 muestras / mensual
LFM NO APLICA
MD Por Lote %RPD
LFMD NO APLICA

MDL Y MRL

NO APLICA

CARTA CONTROL

LFB MD
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Rechazo De Datos Dudosos

Para el rechazo de datos se usa la PRUEBA ESTADISTICA T. En donde si T calculada es
mayor que T de la tabla de valores criticos T para rechazo de datos, el dato se puede rechazar (para
n mediciones y un nivel de confiabilidad de un 95%).Para los anélisis realizados y aplicando este
criterio no se hizo necesario el rechazo de ningln dato.

Metodologia Para Calcular La Incertidumbre.

La metodologia que se utilizd para determinar el calculo de incertidumbre se describe en
la Guia estimacion de incertidumbre de métodos analiticos. GI EX LA 09

Datos de las matrices utilizadas para la determinacion del calculo de la incertidumbre con
el método de la repetitividad.

Estimacion de la contribucion de las fuentes aleatorias.

Gréfica 4.

Cuantificacion global de las fuentes de incertidumbre de acidez

CUANTIFICACION GLOBAL DE LAS
FUENTES DE INCERTIDUMBRE

Incertidumbre expandida

Incertidumbre combinada - 0,102

Recuperacion (Fuentes
sistemaéticas) . 0,0236

0,203

Precision (Fuentes
aleatorias)

0,000 0,100 0,200 0,300

INCERTIDUMBRE EXPANDIDA METODO DE Ug: +0,203
REPETITIVIDAD
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5. Conclusiones

Se genera la documentacién correspondiente a los protocolos de validacion y andlisis de
los métodos de solidos sedimentables y acidez total, en los cuales se estipula los requerimientos
necesarios para llevar a cabo la determinacién de las técnicas con un alto nivel de confiabilidad
siguiendo los estandares de la norma TC-1SO/IEC 17025:2017; asi mismo se deja a disposicion
del laboratorio de manera que puedan ser verificados y consultados.

El método de solidos sedimentables presenta resultados validos ya que presenta
coeficientes de variacion menores al 10% y para muestras duplicadas menores al 20%.

De acuerdo con los resultados obtenidos en la confirmacion del método de acidez total, se
declara adecuado para las actividades de analisis. Por lo tanto, se autoriza su uso rutinario en el
laboratorio para atender la demanda de estos servicios.

En base a los resultados, se concluye que en el método de acidez se debe determinar el pH
inicial de la muestra, ya que si presenta un pH mayor a 7 (no tiene acidez) los resultados del anélisis

seran negativos por lo que no se ve necesario realizar el analisis.
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6. Recomendaciones

Realizar capacitaciones periddicas al personal técnico del laboratorio de aguas, con el
propdsito de mitigar errores en la aplicacion de las técnicas analiticas.

Realizar una verificacion periddica a la validacion desarrollada a los métodos
fisicogquimicos cuando se presenten variaciones en las condiciones de operacion previamente
establecidas, asi mismo de los protocolos para asegurar la mejora continua del laboratorio.

Tener en cuenta y leer muy las interferencias de cada uno de los métodos ya que estas
pueden afectar los resultados.

Verificar que los equipos, reactivos y materiales se encuentren dentro de los rangos

exigidos por el Standard Methods.
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ANEXos



Formatos de recoleccion de datos verificacion de material volumétrico.

Anexo 1.

Verificacion De Bureta De Vidrio Marca Glassco De Capacidad De 50 ml
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Anexo 2.

Verificacion De Balon Aforado De Vidrio Marca Marienfeld De Capacidad De 250 ml
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Anexo 3.

Verificacion De pipeta graduada De Vidrio Marca Brand De Capacidad De 5 ml
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Anexo 4.

Verificacion De pipeta graduada De Vidrio Marca Brand De Capacidad De 10ml
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Anexo 5.

Verificacion De pipeta aforada

De Vidrio Marca Brand De Capacidad De 100ml
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Anexo 6.
Protocolo de analisis método de solidos sedimentable.

M F EXTENSION CODIG’O PC-EXLA-XX
VERSION XX
ANALISIS DE SOLIDOS SEDIMENTABLES FECHA
SM 2340-F PAGINA 1de 6
ELABORO REVISO APROBO
Jefe de Laboratorio Equipo Operativo del Proceso Lider de Calidad

1. CONTENIDO

1.1 GENERALIDADES:

1.1.4 Objetivo

Especificar el procedimiento para la determinacion de solidos sedimentables en aguas superficiales, residual domestica e
industrial y subterranea basados en el Standard Methods of the Examition of the Water and Wastewater, SM 2540-F de la
Edicion 23 del ano 2017.

1.1.2 Definiciones:

# Muestra: Analiticamente (equivalente a espécimen), es una parte representativa de la totalidad del material que ha de
someterse a ensayo. Estadisticamente, es un conjunto de datos obtenidos de una poblacidn.

+ Rangos de aplicacién: Intervalo de concentracion donde actia el método en cuestidn. El intervalo de trabajo de un
método de andlisis es aquel intervalo entre dos concentraciones de un analito en una muestra, para la cual s podria

mostrar, que el método tiene suficiente precision y exactitud, y muestra linealidad.

» Andlisis: Operacion técnica que permite detectar y/o determinar un parametro analitico, o caracterizar una muestra o un
material de acuerdo a un procedimiento.

= Registro: Documento que proporcicna pruebas objetivas de las actividades realizadas o de los resultados logrados.
= Conservacién: condiciones adecuadas de refrigeracidn para mantener las condiciones iniciales de una muestra.

+  Solucién madre: Solucion estandar concentrada que se utiliza para preparar calibradores.

= Solucién estandar: Solucion de concentracion conocida, preparada a partir de material caracterizado.

+ Sustancia interferente: Sustancia distinta del analito que da una respuesta analitica similar o que altera el resultado
analitico.

#» Indicador: Reactivo o sustancia capaz de cambiar el punto de inflexion en una reaccion.

#» Titulacién: método quimico cuantitativo que se utiliza para determinar la concentracion desconocida de un reactivo
conocido.

=  Aforar: llevar un liquido contenido en un recipiente de mayor exactitud hasta cierta marca o aforo.

« Exactitud: En los ensayos cuantitativos, la exactitud expresa el grado de acuerdo entre el valor verdadero y el valor
obtenido después de repetir el ensayo cierfo niumero de veces. La exactitud se ve afectada por los emores sistematicos
y los errores aleatorios.

= Calibracién: Proceso formal que proporciona evidencia documentada de gue un equipo es apropiado para un uso
establecido y que se desempena para una especificacion.

=  Material de referencia certificade (MRC): Material de referencia del cual s& han certificado por un procedimiento técnico
los valores de una o mas propiedades y que se acomparia de un certificado u ofra documentacion expedidos por un
organismo de certificacion o cuya historia puede rastrearse hasta dicho certificado o documentacion.

= Metrologia: Ciencia que desarrolla, optimiza y aplica procesos guimicos de medida encaminados a obtener informacién
analitica de calidad.

**Copia No Controlada™
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1. CONTENIDO

+ Lote o tanda de andlisis: Conjunto completo de muestras analiticas con un numero adecuado de patrones y muestras

de control de calidad para su validacion. Segun el caso, varias tandas (o lotes) pueden terminarse en un dia, o una tanda
(o lote) puede llevar varios dias.

+ Riesgo: Es la probabilidad de ocurrencia de un evento.

+ Accidente de trabajo: Suceso repentino gque sobreviene por causa o con ocasion del trabajo y que produce en el
trabajador danos a la salud.

+ Residue liquide: Sustancia o elemento en forma liquida que resulta del desarmrollo de una actividad o proceso y que es
desechado por quien lo genera.

1.2 DESCRIPCION:

1.21

Principio del métode y aplicacién.

La materia sedimentable se define como la cantidad de solidos que en un tiempo determinado se deposita en el fondo de un
recipiente en condiciones estaticas. El método propuesto es volumétrico. Se entiende por solidos sedimentables a los
materiales que se detectan en el fondo de un recipiente debido a la sedimentacion de estos.

Los sdlidos sedimentables de las aguas superficiales y salinas asi como de las aguas residuales domésticas e industriales
pueden ser determinados y expresados en funcidn de volumen (mLL) cuando son determinados con ayuda del cono imhoff
o por peso (mglL) calculados en la relacion de sdlidos suspendidos y sdlidos no sedimentables.

1.2.2

1.2.21

Equipos, Materiales y Reactivos

Equipos y materiales utilizados

Balanza analitica PRECISA XB 220 A, con precisidn de 0,0001gr, cadigo del equipo LAQS.

Balanza analitica RADWAG, modelo AS 310.RS PLUS, con divisién de escala 0,0001g, cddigo del equipo LA 79.
Balanza analitica BOECO, modelo BBL31, resolucion 0,0001g, codigo del equipo LA 08.

Homo Secado Bectronico, MEMMERT Rango de tempesatura de 50 a 300°C, y cédigo del equipo LASE

Homo Secado Elecininico, MEMMERT Rango de temperatura de 50 a 300°C, nimem de inventanio 1 66001.174.050 y cadigo del
equipo LA1E.

Mevera POLO NORTE THITR, rango de temperatura 4-12°C, N° nventario 166501.165.066, codigo del equipo LADZ2.
Ssiema de demosisinversa PURE-PRD RO-132, agua desionizada, codigodel equipo LA10, N™ inventaro 160011399.002.200 y serial
25003980.

Agitador magnético Heidolph MR HeiHvix S y oodigo del equipo LAZ1.

Desecador grande, LAT3.

Desecador pequenio, LAT4.

Reloj o cronometro.

1.2.2.2 Materiales utilizados

Balones aforados clase A de 500 +/- 0,06; 100 +/- 0,01; y 1000 +i- 0,04 ml
Vaso precipitade 50 mi

Probetas vidrio de 100 ml +/- 1 ml

Frasco lavador con agua des ionizada

Frasco de polietileno o vidrio con un minime de capacidad de 1 litro con tapa.
Cono de sedimentacion tipo imhoff

Base para conos imhoff

Agitador largo de vidrio o plastico

**Copia No Controlada**
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1. CONTENIDO

1.2.2.2 Reactivos

= Agua des-ionizada:

Se recomienda usar agua des-ionizada con una conductividad £ 2, para la preparacion de todas las soluciones; ya sean

denominadas como estandares de comida y reactivos del protocolo respectivo.

« Arena de rio: tamizar la arena disponible utilizando un tamiz de 32 mesh y simultaneamente lavar Con agua potable,
recoger la arena gue pasa por el tamiz descartando las aguas de lavado sobrenadantes, repetir el lavado por lo
menos 10 veces mds para asegurar que todos los sdlidos disueltos se eliminaron durante este proceso. Secar la
arena tamizada en un homo a 150°C durante tres horas, esperar que se enfrié y volver a tamizar.

+ Solucién de contrel de 0,1ml/L: pesar entre 0,1680 y 0, 1686gramos de arena tamizada y se transfiere la cantidad
pesada a un baloén aforado de 1 litro y completar el aforo con agua destilada.

+ Solucién control de 100ml/L: pesar entre 140,8518 y 140,8523 gramos de arena, transferir la cantidad pesada a
un balén aforado de 1 litro ¥ completar con agua destilada.

1.2.3 Preparacién de la Muestra
1.2.3.1 Limites e Interferferencias

Bolsas de liquidos y'o burbujas de aire: algunas veces pueden formarse bolsas de liquidos y/o burbujas de aire entre
particulas gruesas. 5i es posible, tomar en cuenta el volumen de estas al hacer la medicion.

1.2.3.2 Toma y Preservacién de Muestras

Recolectar un volumen de muestras homogéneo y representativo superior a 1 lifro en un frasco de polietileno o de vidrio con
tapa de boca ancha, teniendo siempre en cuenta que el material en suspensién no debe adherirse a las paredes del recipiente.
Mo se recomienda la adicion de agentes preservadores. Transportar la muestra y mantenerla a =6°C hasta la realizacion del
analisis. La muestra debe estar a temperatura ambiente en el momento del analisis. El tiempo maximo de almacenamiento
previo al andlisis es de 7 dias. Sin embargo, se recomienda realizar el analisis dentro de las 24 horas posteriores a la
recoleccidn.

1.2.3.3 Procedimiento del Ensayo

Mezclar la muestra para asegurar una distribucién homogénea de los sdlidos a través de todo el cuerpo del liquido.
Verter la muestra en un cono Imhoff hasta que se alcance la marca de 1L.

Colocar el cono en el soporte respective asegurando que se mantenga estatico y la superficie del liguido se
encuentre siempre en posicién horizontal.

- Dejar gue la muestra se sedimente durante 45 minutos.

«  Transcurridos los 45 minutos, con la ayuda de una varilla de vidrio agitar suavemente la masa de agua con la ayuda
de una varilla de vidrio o plastico, moviendola en forma circular y cerca de las paredes internas del cono para remowver
suavemente los sdlidos adheridos y de esta manera facilitar que se desprendan y sedimenten.

- Dejar en reposo 15 minutos mas, determinar el contenido de sdlidos sedimentables expresado en mL/L leyendo
directamente en el cono. La lectura se realiza tomando como referencia la linea de separacion entre el material
flotante y el no flotante, es decir, el material flotante no se estima como sedimentable.

Realizar las actividades de control de calidad indicadas en el numeral 4.8 de este documento.
Registrar en el documento de captura de datos de analisis de solidos sedimentables.

Mota: En caso de que el material presente en la muesira no se sedimente en forma compacta, por ejemplo presentando
fléculos o cumulos, registrar esta situacion en el informe de resultados.
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1. CONTENIDO

Ciélculos

Mo aplica. Tomar direciamente la lectura de sdlidos sedimentables del cono Imhoff. Reportar la lectura obtenida en mL/L.
Para efectos de calculo, cuando el nivel de los sdlidos sedimentables en el cono Imhoff se encuentre entre dos divisiones de
escala, aproximar la lectura al valor medio, por ejemplo, si el nivel de los sdlidos sedimentables se encuentra entre 55y 6.0
mL/L, el valor de la lectura se aproxima a 5,75 mL/L.

1.2.3.4 Limpieza de Material

Para que los resultados obtenidos en el laboratorio sean confiables se ha de mantener el drea de trabajo adecuadamente
limpia y organizada, se debe limpiar el material a utilizar en las condiciones estipuladas, para evitar cualquier contaminacion
de materia orgénica u otro material interferente en el resultado.

El material se debe lavar con Extran al 3% y dejar en &l unos minutos, después se enjuaga con abundante agua vy luego con
agua desionizada.

1.2.4 Controles de calidad analiticos
Formulas Para Control Analitico

Cuando envien al laboratorio el volumen minimo de muesira requerido para realizar el ensayo por duplicade (2,5 litros). De
lo contrario no se realiza el duplicado de muesira, el metodo no esfipula necesario realizar este control de calidad.

MUESTRA DUPLICADA: DIFERENCIA PORCENTUAL RELATIVA (RPD):

[M— MD]

RPD = o)z

X100

M: [ ] determinada de M
MD: [ ] determinada de MD

El porcentaje de RPD, se utiliza para hallar la precision del método

Tabla 1. Intervalo de medicién del método.

INTERVALO DE MEDICION DEL METODO 0,4 —100 ml /L
Limite de deteccidn del método No aplica
Limite de cuantificacion del método LDC 0,1mg N
Limite maximo de cuantificacién del método 100 mgn
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1. CONTENIDO
Tabla 2. Frecuencias de control de calidad analitica.

MDL Y CARTA
MB LFB MREF LFM MD LFMD MRL CONTROL
NO Por Lote NO MD
APLICA NO APLICA | ND APLICA NO APLICA %RPD APLICA NO APLICA LFB
Tabla 3. indice de la capacidad del método LFB
105,57 95,9 108,0 93,5

Tabla 4. Controles para las muestras duplicades MD

20,0904

6,0948 13,9956 26,1852

1.2.5 Reporte de Resultados
5i el analisis cumple con los criterios de aceptacion analiticos se prosigue a consignar los resultados del andlisis en el formato
de procesamiento de muestras FO-EXLA-38.

Luego se registra en el software de “SILABSA” en el formato de Resultados de analisis FO-GA-06; teniendo en cuenta que
este parametro se reporta en unidades de concentracion de mg CaCO3 /| utilizando tres cifras significativas en el resultado.

Cuando el valor de la dureza total es menor al limite de reporte minimo se pone en la casilla de observaciones la concentracion
real.
1.2.6 Seguridad

De acuerdo con la naturaleza de los reactivos utilizados es necesario cumplir con los

lineamientos establecidos en la Guia de Higiene y Bioseguridad GI-EXLA-01, teniendo en cuenta algunas recomendaciones
basicas para evitar accidentes como; utilizar elementos de proteccion personal, manejo y uso de equipos pertinentes, evitar
el contacto directo y mantener el area de trabajo limpia y ordenada.

1.2.7 Manejo de Residuos Liquides

Los residuos liguidos que se generan en &l laboratorio de aguas son tratados segln la guia de Manejo de Residuos Sdlidos
y Liguidos GI-EXLA-08 en la cual se describe el tratamiento dado para los comrespondientes a la determinacion de dureza
total. En el laboratorio se encuentran dispuestos los recipientes de recoleccion de color rojo con su respectiva etiqueta, los
cuales son recolectados y registrados por el Profesional a cargo del manejo de residuos, formato de evacuacién mensual de
residuos solidos y liquidos FO-EXLA-25 dos veces por semana, o de acuerdo a la generacion del laboratorio. Esfos se
transportan al cuarto de almacenamiento de residucs y la disposicion final esta a cargo de la empresa certificada, para el
caso puntual de este método solo se lo lleva la se dispone cuando se alcanza un volumen aproximado de 1 galdn.
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Anexo 7.
Protocolo de validacion de solidos sedimentables.

u F ERTENGIEN ::;n;::ﬂ:l F'C—E)(;LA-)O(
Fl 5 VALIDACION DE SOLIDOS SEDIMENT ABLES FECHA
wgiaca Mrodusscien i SM 2540-F PAGINA 1de 16
d. ELABORO e. REVISO f. APROBO
Jefe de Laboratorio Equipo operativo del proceso Lider de Calidad

1 CONTENIDO
1.1 GENERALIDADES:
1.1.1 OBJETIVO

Establecer la metodologia correspondiente para la validacion o confirmacion del método Solidos sedimentables,
basados en el Standard Methods of the Examition of the Water and Wastewater, SM 25340F de la Edicion 23 del ano
2017 para las matrices acuosas de aguas superficiales, residual domestica e industrial y subterranea determinando
las variables de Limite de Cuantificacion (LDC), e Intervalo de la medicidon en el Laboratorio de Aguas — Sede
Campos Eliseos.

1.1.2 DEFINICIONES:

Validacién: Confirmacidn de un método analitico, mediante estudios de laboratorio, de que se cumplen todas las
caracteristicas de funcionamiento del método satisfaciendo los requisitos particulares de los analisis previstos.

Concentracién: Cantidad de una sustancia, expresada en unidades de masa o molares, que hay en una unidad de
volumen de fluido.

Limite de Cuantificacién (LDC): Concentracion establecida que produce una sefial suficientemente mas grande
que la del blanco y que puede ser detectada dentro de los limites especificados por el laboratorio de andlisis durante
condiciones operacionales de rutina. El menor contenido mensurable que permite cuantificar el analito con un grado
razonable de exactitud y precisicn.

Estindar (patrén) de referencia: Estandar, generalmente de la mejor calidad disponible en un determinado lugar,
del que se derivan las mediciones hechas en ese lugar.

Estandar (patréon) interne: Adicidn de una cantidad fija de una sustancia conocida gque no se encuenfira presente
como constitutiva del espécimen, a fin de identificar o cuantificar otros componentes. Las caracteristicas
fisicoquimicas del estandar interno deben aproximarse lo mas posible a las del analite. Compuesto de laboratorio
que se anade a los patrones de calibracidn y las muestras con una concentracion conocida y constante para facilitar
la cuantificacion del analito buscado.

Estandar (patrén) primarie: Estandar o patron que tiene las mejores calidades metroldgicas en un campo
determinado.

Muestra: Analiticamente, es una parte representativa de la totalidad del material que ha de someterse a ensayo.
Estadisticamente, es un conjunto de datos obtenidos de una poblacidn.

Rango de cuantificacién: El rango de concentraciones, incluidos los limites inferior y superior de cuantificacidn,
que pueden ser cuantificadas de forma fiable y reproducible, y con exactitud y precisidn, a través de la relacion entre
la concentracion y la respuesta.

Muestra anadida: Material de ensayo que contiene una adicion conocida de analito.

Muestra en blanco: Espécimen o muestra que no contiene el analito.

Muestras duplicadas: Dos alicuotas de una muestra que se analizan al mismo tiempo.

Mediciones Quimiométricas: Conjunto de operaciones que tienen por objeto determinar el valor de una cantidad,
de acuerdo a los lineamientos estadisticos de control de calidad para una validacion o confirmacian.

Curva de calibracién: Relacidn existente entre la respuesta de senales del instrumento y diversas concentraciones
del analito en un disolvente o matriz apropiado.
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Desviacion estandar (o tipica): Dato estadistico que muestra la extension o dispersion de las puntuaciones en una
distribucion de estas. Se calcula determinando la raiz cuadrada de la varianza. Se aplica a toda clase de mediciones
repetidas, por ejemplo, entre lotes, dentro de un mismo lote, en la Repetibilidad v en la reproducibilidad.

Coeficiente de variacion (o desviacion estindar relativa): Medida utiizada para comparar la dispersion o
variacion en grupos de mediciones. Es el cociente entre la desviacion estandar y la media, multiplicada por 100 para
expresarla en porcentaje del promedio.

Ensayo (o prueba): Operacion técnica que consiste en determinar una o mas caracteristicas

o comportamientos de un producto, material, eguipo, organismo, fenomeno fisico, proceso o servicio dado, de
conformidad con un procedimiento especificado.

Error: Accion considerada incommecta o equivocada.

Error aleatorio: Componente del error total de una medicidén que varia de forma Impredecible. Ello hace que los
distintos resuliados queden a ambos lados del valor promedio.

Error sistemdtico: Componente del error total de una medicién que varia de forma constante. Ello hace gue
todos los resultados sean errdneos en el mismo sentido.

Error total: Suma de errcres aleatorios y sistematicos.

Error crasos: Los errores crasos poseen caracteristicas basicas semejantes a los errores sistematicos pero su
magnitud es notablemente superior. Son bastante faciles de detectar y de eliminar. Causas: Ejecucion inadecuada
de los métodos de medicion. Falta de entrenamiento del personal. Operacidn inadecuada de equipos. Condiciones
ambientales no adecuadas.

Exactitud (sesgo, veracidad): Capacidad para obtener un resultado verdadero. En los ensayos cuantitativos, la
exactitud expresa el grado de acuerdo entre el valor verdadero y el valor obtenido después de repetir el ensayo
cierto nomero de veces. La exactitud se ve afectada por los ermores sistematicos vy los errores aleatorios.

Repitibilidad: Grado de acuerdo entre los resultados de mediciones sucesivas de un mismo analito realizadas en
condiciones repetibles, por ejemplo, el mismo método, el mismo material, el mismo operador, el mismo laboratorio,
¥ en un periodo de tiempo breve. Los resultados deben expresarse en términos de desviacion estandar de la
repitibilidad, coeficiente de variacion de la repetibilidad o intervalo de confianza del valor medio.

Reproducibilidad (en laboratorio): Grado de acuerdo entre los resultados de mediciones del mismo mensurando
realizadas en condiciones de medicion distintas.
Designa también la precision del método en las mismas condiciones de trabajo en un periodo corio de tiempo.

Precigién: Grado de acuerdo (o desacuerdo) entre los resultados independientes de ensayos obtenidos en
condiciones prescritas. Por lo general depende de la concentracion del analito, dependencia que debe determinarse
y documentarse. La precision se expresa normalmente como imprecision y se calcula como desviacion estandar de
los resultados de los ensayos.

Una mayor imprecision se traduce en una desviacion estandar también mayor.

% Recuperacién: Témino utilizado en guimica analitica que se mide anadiendo una cantidad conocida de analito
en una matriz en blanco y comparando el resultado con la cantidad realmente reflejada en el andlisis.

Limite de confianza: Cantidad, magnitud o ndmero maximo o minimo prescrito o especificado. Serie de valores
que comprende el valor verdadero con un determinado grado de probabilidad. Este grado de probabilidad se llama
grado de confianza.

Laboratorio: Instalaciones donde se realizan andlisis a cargo de personal calificado con equipo adecuado.
Material de referencia certificado (MRC): Material de referencia del cual se han cerificado por un procedimiento
técnico una o mas propiedades, que va acompanado de un certificado o de otra documentacion expedido(a) por un
organismo de cerificacion relacionado({a) con esa documentacion.

Método (o método analitico): Procedimiento detallado (definido) para realizar un analisis.
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Patréon externo: Patron preparado directamente con una sustancia de referencia, por ejemplo, como solucion madre
0 como serie de diluciones de la solucion madre. No se prepara con el mismo tipo de matriz de las o muestras gue
se analizaran y por consiguiente no es necesaria una exiraccién antes del analisis.

Incertidumbre: Parametro asociado con el resultado de una medicion que caracteriza la dispersién de los valores
gue puede atribuirse razonablemente al analito. Estimacion que acompana a los resultados de un analisis y que

define el rango de valores en el que se afirma que se sitda el valor verdadero.

Control de calidad: Sistema general de procedimientos y procesos de laboratorio encaminados a controlar la
calidad de los resultados analiticos de un laboratorio.

1. CONTENIDO

1.2 DESCRIPCION:
a. 1.2.1 Principio del método y aplicacion

La materia sedimentable se define como la cantidad de sclidos que en un tiempo determinado se deposita en el fondo
de un recipiente en condiciones estalicas. El método propuesto es volumétrico. Se entiende por solidos
sedimentables a los materiales que se detectan en el fondo de un recipiente debido a la sedimentacion de estos.

Los sdlidos sedimentables de las aguas superficiales y salinas asi como de las aguas residuales domésticas e
industriales pueden ser determinados y expresados en funcién de volumen (mL/L) cuando son determinados con
ayuda del cono imhoff o por peso (mg/L) calculados en la relacion de sdlidos suspendidos y sdlidos no sedimentables.

b.
1.2.2 Equipos, Materiales y Reactivos

c. 1.2.2.1 Equipos

] Balanza analitica PRECISA XB 220 A, con precision de 0,0001gr, cédigo del equipo LADS.

] Balanza analitica RADWAG, modelo AS 310.RS PLUS, con division de escala 0,0001g, codigo del equipo
LA 79

] Balanza analitica BOECO, modelo BBL31, resolucion 0,0001g, codigo del equipo LA 08.

- Homo Secado Electrdnico, MEMMERT Rango de temperatura de 50 a 300°C, y codigo del equipo LASG

- Homo Secado Electrdnico, MEMMERT Rango de temperatura de 50 a 300°C, nimero de inventario 1
66001.174.050 y cddigo del equipo LA16.

- MNevera POLO NORTE TI-O7TR, rango de temperatura 4-12°C, N° inventario 166501.165.066, cdodigo del
equipo LADZ.

. Sistema de dsmosis inversa PURE-PRO RO-132, agua desionizada, codigo del equipo LA10, N® inventario
160011399.002.200 y serial 25003980.

=  Agitador magnético Heidolph MR Hei-Mix S y codigo del equipo LAZ21.

. Desecador grande, LAT3.

. Desecador pequeno, LAT4.

. Reloj o cronometro.

1.2.2.2 Materiales utilizados

= Balones aforados clase A de 500 +/- 0,06; 100 +/- 0,01; y 1000 +/- 0,04 ml
= \aso precipitado 50 ml

=  Probetas vidrio de 100 ml +/- 1 ml

=  Frasco lavador con agua des ionizada
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] Frasco de polietileno o vidrio con un minimo de capacidad de 1 litro con tapa.
- Cono de sedimentacidén tipo imhoff

. Base para conos imhoff

] Agitador largo de vidrio o plastico

i. 1.2.2.3 Reactivos
# Agua des-ionizada:

Se recomienda usar agua des-ionizada con una conductividad £ 2, para la preparacion de todas las soluciones;

ya sean denominadas como estandares de corrida y reactivos del protocolo respectivo.

# Arena de rio: tamizar la arena disponible utilizando un tamiz de 32 mesh y simultaneamente lavar Con agua
potable, recoger la arena que pasa por el tamiz descartando las aguas de lavado sobrenadantes, repetir el
lavado por lo menos 10 veces mas para asegurar que todos los solidos disueltos se eliminaron durante este
proceso. Secar la arena tamizada en un horno a 150°C durante tres horas, esperar que se enfrié y volver a
tamizar.

# Solucién de control de 0,1ml/L: pesar entre 0,1680 y 0,1686gramos de arena tamizada y se transfiere la
cantidad pesada a un balén aforado de 1 litro v completar el aforo con agua destilada.

# Solucién control de 100ml/L: pesar entre 140 8518 y 140,8523 gramos de arena, transferir la cantidad
pesada a un baldn aforado de 1 litro y completar con agua destilada.

1.2.3 Preparacién de la muestra

1.2.3.1 Limites e interferencias.
Bolsas de liguidos yo burbujas de aire: algunas veces pueden formarse bolsas de liguidos yio burbujas de aire entre
particulas gruesas. Si es posible, tomar en cuenta el volumen de estas al hacer la medicidn.

1.2.3.2 Toma y preservacién de muestras.

Recolectar un volumen de muestras homogéneo y representativo superior a 1 litro en un frasco de polietileno o de
vidrio con tapa de boca ancha, teniendo siempre en cuenta que el material en suspension no debe adherirse a las
paredes del recipiente.

No se recomienda la adicion de agentes preservadores. Transportar la muestra y mantenerla a S6°C hasta la
realizacion del analisis. La muestra debe estar a temperatura ambiente en el momento del analisis. El tiempo maximo
de almacenamiento previo al andlisis es de 7 dias. Sin embargo, se recomienda realizar el analisis dentro de las 24

horas posteriores a la recoleccion.

1.2.3.3 Procedimiento del ensayo

& Mezclar la muestra para asegurar una distribucién homogénea de los solidos a través de todo el cuerpo del
liguido.

= erter la muestra en un cono Imhoff hasta que se alcance la marca de 1L.

# Colocar el cono en el soporte respectivo asegurando que se mantenga estatico y la superficie del liquido se
encuentre siempre en posicion horizontal.

« Dejar que la muestra se sedimente durante 45 minutos.

# Transcurridos los 45 minutos, con la ayuda de una varilla de vidrio agitar suavemente la masa de agua con
la ayuda de una varilla de vidrio o plastico, moviéndola en forma circular y cerca de las paredes internas del
cono para remover suavemente los sdlidos adheridos y de esta manera facilitar que se desprendan y
sedimenten.

« Dejar en reposo 15 minutos mas, determinar el contenido de sdlidos sedimentables expresado en mL/L
leyendo directamente en el cono. La lectura se realiza tomando como referencia la linea de separacion entre
el material flotante vy el no flotante, es decir, el material flotante no se estima como sedimentable.

» Realizar las aclividades de control de calidad indicadas en el numeral 4.8 de este documento.

# Registrar en el documento de captura de datos de analisis de solidos sedimentables.
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Mota: En caso de que el material presente en la muestra no se sedimente en forma compacta, por ejemplo
presentando floculos o cimulos, registrar esta situacion en el informe de resultados.

Cilculos

No aplica. Tomar directamente la lectura de sdlidos sedimentables del cono Imhoff. Reportar la lectura obtenida en
mL/L. Para efectos de calculo, cuando el nivel de los sdlidos sedimentables en el cono Imheff se encuentre entre dos
divisiones de escala, aproximar la lectura al valor medio, por ejemplo, si el nivel de los sdlidos sedimentables se
encuentra entre 5,5 y 6,0 mL/L, &l valor de la lectura se aproxima a 5,73 mL/L.

1.2.4 Etapas de la confirmacién

En la siguiente tabla se muestran los porcentajes a tener en cuenta para la determinacion de solidos sedimentables.

Tabla 1. METAS DE LOS INTERVALOS DE %CV, % RECUP, S, % ERROR

Aplica para estindares debe ser < a 10%
para adicionados debe ser < 10%
para %RPD debe estar mayor a 20%

El % recuperacién 70-130 el % de recuperaciéon de muestras duplicadas

Formulas Para Control Analitico

%% RECUPERACION PARA LFB:

Valor real
% Recuperacion LFB = ———— X 100
Valor teorico

MUESTRA DUPLICADA: DIFERENCIA PORCENTUAL RELATIVA (RPD):
_ (M —mD]
RPD = s aipys2 X 100

M: [ ] determinada de M
MD: [ ] determinada de MD

El porcentaje de RPD, se utiliza para hallar la precision del método

1.2.4.1 Definicidn del intervalo de medicién aplicado al método
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Tabla 2. Ensayos individuales para escoger el limite de reporte minimo

N* de mediciones MB LFBO,1 LFB 100
] : 0.1 101
2 : 0,1 104
3 ; 0.1 o7
4 : 0,1 o7
5 ; 0.1 101
5 : 0,1 104
7 5 0.1 103
8 - 0.1 97
9 - 0,1 104
10 - 0.1 98

a. 1.2.5 Definicién del intervalo de aplicacién del método.

Se realizaron ensayos con Estandares, estos se analizaron con el fin de obtener la concentracion ideal que permita
definir los limites de cuantificacién y maximo de deteccidn.
Se realizd con arena de rio, la cual se tamizo utilizando un tamiz de 32 mesh y simultaneamente se lavd con agua
potable, se recogit la arena que paso por el tamiz descartando las aguas de lavado sobrenadantes, se repitic el
lavado 10 veces mas para asegurar que todos los sdlidos se eliminen durante este proceso, se secod la arena
tamizada en un homo a 105 "C durante tres horas y se llevd al desecar hasta su enfriamiento, se realizd un nuevo
tamizaje.
Los estandares empleados en el proceso de la confirmacion del método se prepararon a partir de arena de rio
previamente lavada tamizada y secada en el homo.
& Solucién de control de 0,1ml/L: pesar entre 0,1680 y 0,1686gramos de arena tamizada y se transfiere la
cantidad pesada a un balén aforado de 1 litro y completar el aforo con agua destilada.
# Solucién control de 100mliL: pesar entre 140,8518 y 140,8523 gramos de arena, transferir la cantidad
pesada a un balon aforado de 1 litro y completar con agua destilada.
Definicién de los limites del método

Se definieron los limites de la confirmacion del método; mediante la realizacién de la siguiente comida de estandares.

Tabla 3. Ensayo Individuales limites del método

1 MA 0,0 104
2 MA 0.1 a7
3 MA 0,1 ar
4 MA 0.1 101
3 MA 0.2 104
] MA 0,1 103
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T NA 0,1 104
8 MNA 0,1 101
9 NA 0,1 100
10 MNA 0,1 100
LDC 0,1
LMC 100

1.2.6 PLAN DE CORRIDA

Se analizaron durante 5 dias las siguientes muestras:

LFB (Estandar de concentracion conocida, entre el 10% y el 90% del intervalo de medicion)
(M1) agua superficial.

(M2) agua subterranea

{M3) agua residual domestica

{M4) agua residual industrial

Para cada muestra se efectuaron 10 lecturas por duplicado, obteniendo un total de 20 datos para cada patran, segin
los controles analiticos que aplica el laboratorio. Las muestras fueron recolectadas de acuerdo a la toma de muestras

y fueron preservadas a una temperatura £ 6°C, hasta su analisis.

Tabla 4. Resultados de mediciones Quimie-métricas

N da madiclones MB LFB 0,1 LFB 100
1 - 0,1 101
2 - 0.1 104
3 - 0,1 a7
4 - 0.1 a7
5 - 0,1 101
6 - 0,1 104
7 - 0,1 103
8 - 0,1 97
9 - 0,1 104
10 - 0,1 98
11 - 0,1 105
12 - 0,1 95
13 - 0,1 104
14 - 0,1 104
15 - 0,1 103
16 - 0,1 98
17 - 0,1 106
18 - 0,1 103
19 - 0,1 100

20 - 0,1 105
Promedio 0,0 0,100 101,5
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Desv. estandar 0,000 0,00 3,3
CV (%) - 0,00 3,3
Valor Esperado NA 0 100
% Ermror relativo 0,00 1
Exactitud NA 100,00 99
% Recuperacion MNA 100,00 101
Minimo - 0,10 93
Maximo - 0,10 106
Miamero de datos 20 20 20

Para el rechazo de datos se usa la prueba estadistica T, en donde para los analisis realizados y aplicando este criterio
no se hace necesario el rechazo de ningun dato con un limite de confiabilidad del 95%.

La exactitud vy la precision para los estandares de concentracion 0,1 mL/L v 100 mL/L asi como el porcentaje de
recuperacion se encuentran dentro de los lineamientos establecidos, confirmando que el método es aplicable.

Tabla 5. Determinacion Del Criterio De Aceptacion Para RPD DE MUESTRAS

**Copia No Controlada**

1 M1 0.4 0,35 0,38 13,3333
2 M1 2,50 2,20 2,35 12,7660
3 M1 2,00 1,90 1,95 5,1282

4 M1 1,20 1,10 1,15 8,6057

5 M1 1,00 0,90 0,95 10,5263
6 M1 1,50 1,50 1,50 0,0000
7 M1 1,70 1,50 1,60 12,5000
8 M1 2,00 1,80 1,90 10,5263
9 M1 1,40 1,20 1,30 15,3846
10 M1 2,10 2,00 2,05 48780
11 M2 0,1 0,10 0,10 0,0000
12 M2 0.3 0,30 0,30 0,0000
13 M2 0.3 0,25 0,28 18,1818
14 M2 0.3 0,30 0,30 0,0000
15 M2 0,3 0,30 0,30 0,0000
16 M2 0,5 0,45 0,48 10,5263
17 M2 0,1 0,10 0,10 0,0000
18 M2 0.1 0,10 0,10 0,0000
19 M2 0.6 0,55 0,58 8,6057
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7,9007
6,0048

Los valores escogidos para hallar el RPD salen de los datos de confirmacion, los cuales se presentan en la tabla 5,
los valores presentados no sobrepasan el 20% por lo cual se escoge un porcentaje de RPD <20%.

1.2.7 Calculos y anilisis de resultados

La exactitud y la precision para los estandares de concentracion 0,1 mL/L y 100 mL/L asi como el porcentaje de
recuperacion se encuentran dentro de los lineamientos establecidos, confirmando que el método es aplicable. Agua
superficial, agua subterranea, agua residual domeéstica y agua residual industrial.

1.2.8 Resumen del desempeno analitico

La confirtnacidn del método SM 2540F, para muestras de agua superficial, subterranea y residuales que llegan al

20 M2 0,1 0,10 0,10 0,0000
21 M3 3,00 2,50 2,75 18,1818
22 M3 2,6 2,20 2,40 16,6667
23 M3 46 4,10 4,35 11,4943
24 M3 3.2 2,80 3,00 13,3333
25 M3 3 2,90 2,95 3,3808
26 M3 2,5 2,40 2,45 4,0816
27 M3 36 3,50 3,55 2,8169
28 M3 31 2,90 3,00 6,6667
29 M3 32 3,00 3,10 6,4516
30 M3 2.2 1,90 2,05 14,6341
31 M4 6.6 5,50 6,05 18,1818
32 M4 8,40 8,30 8,35 1,1976
33 M4 7,40 6,90 7,15 6,9930
34 M4 7,50 6,90 7,20 8,3333
35 M4 6,90 6,60 6,75 44444
36 M4 6,10 5,50 5,80 10,3448
37 M4 6,00 5,80 5,90 3,3808
38 M4 5,70 5,50 5,60 3,5714
30 M4 5,00 4,90 5,40 18,5185
40 M4 8,70 7,70 8,20 12,1951

laboratorio de aguas queda con la metodologia establecida de acuerdo a las siguientes condiciones de trabajo:

**Copia No Controlada**
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Tabla 6. Condiciones iniciales de trabajo

1 litro T dias 45 minutos Se realiza en 15 minutos
Pero se recomienda forma circular
realizar el andlisis y cerca de las
dentro de las 24 paredes
horas posteriores ala internas.
recoleccion.

Tabla 7. Intervalo de medicién del método

Limite de Cuantificacion del método 0,1 mL/L
Limite de Maximo de Deteccion del método 100 mL/L

TAEBLA 8. indice de la capacidad del método

105,57 95,9 108,0 93,5

TAELA 9. Controles para duplicados de muestras MD

6,0948 13,9956 20,0904 26,1852

Tabla 10. Controles de calidad analitica del método

MEB LFB MREF LFM MD LFMD MDL Y CARTA
MREL CONTROL
Por Lote | Por Lote MO APLICA NO Por Lote NO MNO LFB
APLICA %RPD APLICA APLICA MD

Si los resultados de los analisis cumplen con los criterios de control de calidad, se debe reportar en el formato FO-
- en unidades de concentracion en mL/L Solidos sedimentables , con 2 cifras significativas teniendo en
cuenta cifras significativas y redondeo.

1.2.9 Rechazo de datos dudosos

Para el rechazo de datos se usa la PRUEBA ESTADISTICA T. En donde si T calculada es mayor que T de la
tabla de valores criticos T para rechazo de datos, el dato se puede rechazar (para n mediciones y un nivel de
confiabilidad de un 95%).

**Copia No Controlada**
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Para los andlisis realizados y aplicando este criterio no se hizo necesario el rechazo de ningdn dato.

1.2.10 Recomendaciones

. Utilizar los implementos de seguridad en el momento de manipular las muestras con el fin de evitar algan

tipo de riesgo bicldgico o quimico.

. Mantener el sitio de trabajo limpio y ordenado, libres objetos que puedan estorbar durante el tiempo de

trabajo.

. Mientras trabajo con cualquier reactivo quimico deben usarse los implementos adecuados de proteccion

como guantes, bata, mascarillas con filtros adecuados, lentes de proteccidn y tapabocas.

. Munca pipetear ninguno de los reactivos anteriormente descritos con la boca. Para este fin se deben usar

los equipos pertinentes.

. 5i se derraman cualquier reactivo debe ser recogido o limpiado inmediatamente para evitar contactos

posteriores e inesperados con él.

1.2.11 Bibliografia

APHA, 2017. Standard Methods of the Examination of the Water and Wastewater. Edicion 23. Washington.

APHA, AWWA, WEF. 2340 F

Guia estimacion de incertidumbre de métodos analiticos. Gl EX LA 09

1.2.12 Metodologia para calcular la incertidumbre.

La metodologia que se utilizd para determinar el calculo de incertidumbre se describe en la Guia estimacidon de
incertidumbre de métodos analiticos. Gl EX LA 09.

Datos de las matrices utilizadas para la determinacién del cilcule de la incertidumbre con el método de

la repetitividad

Tabla 11. Estimacion de la contribucién de las fuentes aleatorias.

Resultados Resultados Resultados Resultados
Item No. muestra M1 muestra M2 PRI L IRUSSITE 4 Unidades
superficial | subterranea | coiaual e
doméstica industrial
1 0.4 0,1 3,00 6,6 mi/L
2 2,50 0,3 2.6 8,40 mi/L
3 2,00 0.3 4.6 7.40 mi/L
4 1,20 0,3 3.2 7,50 mi/L
3 1.00 0,3 3 6,90 mi/L
6 1.50 0,5 25 6,10 mi/L
7 1,70 0,1 3.6 6,00 mi/L
8 2.00 0,1 31 5,70 mi/L
9 1,40 0,6 3.2 5,90 mi/L
10 2,10 0,1 2.2 8,70 mi/L
11 0,35 0,10 2,50 5,50 mi/L
12 2,20 0,30 2,20 8,30 mi/L
13 1.80 0,25 410 6,90 mi/L

**Copia No Controlada**
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Tabla 12. Estimacién de la contribucién de las fuentes sistematicas

14 1.10 0,30 2,80 6,90 mi/L
15 0,90 0,30 2,90 6,60 mi/L
16 1,90 0,45 240 5,90 mi/L
17 1,50 0,10 3,50 5,80 mi/L
18 1,80 0,10 2,90 5,50 mi/L
19 1,20 0,55 3,00 4,90 mi/L
20 2,00 0,10 1,80 7,70 mi/L

Promedio, Xp 1,91 0,3 2.8625 6,4313

Desv estandar,

s 0,979 0,179 0,576 1,077

DER 0,383 0672 0,201 0,167

Mo. de datos, n 20 20 20 20

DER*(n-1) 2,7886 8.5919 0,7695 0,5327

{n=1) 19 19 19 19

sumaDER**(n-

1) 12,6827

suma(n-1)

DERT 0,4085

Mo )
Incertidumbre: aplica Factor de cobertura: 2 Marca: No aplica
Valor de 100 UL Lote o fecha de vencimiento:
referencia: Unidades: AL No aplica

**Copia No Controlada**

1 101 1,000 101,0 1,010
2 104 4,000 104,0 1,040
3 o7 -3,000 97,0 0,970
4 o7 -3,000 97,0 0,970
9 101 1,000 101,0 1,010
6 104 4,00 104,0 1,040
! 103 3,00 103,0 1,030
8 o7 -3,00 97,0 0,970
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? 4,00 104,0 1,040
1 04 # ) #
10
08 -2,00 98,0 0,980
11
105 2,00 105.0 1,050
12
o5 -3,00 95.0 0,950
13
104 4,00 1040 1,040
14
104 4,00 1040 1,040
15
103 3,00 1030 1,030
16
08 -2,00 98,0 0,980
17
106 6,00 106,0 1,060
18
103 3,00 103,0 1,030
19
100 0,00 100,0 1,000
20
105 3,00 103,0 1,050
Recuperacién promedio, Rp 1,0145
Desviacion estindar de los valores de recuperacion, Srp 0,0335
Numero de valores de recuperacién, n 20
Incertidumbre estindar en la recuperacién promedio, U(Rp) 0,00749

Incertidumbre estandar relativa MRC, u{Xret)/xrer

Evaluacién de la trazabilidad quimica

Factor de recobro significativamente diferente de 17

a (%) 4 .55%

Nivel de confianza 95,45%
Grados libertad n-1 19

texp (valor absoluto) 1,9370

21405

terit (valor absoluto)

CUANDO NO SE UTILIZA MR
texp < terit

Incertidumbre combinada total (Uc):
Incertidumbre expandida del método (Uexp):

**Copia No Controlada**
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terit

ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE - CUANDO SE UTILIZA MR Y texp <

Valor x (Valor de la

manginitud de mcarikhmbre

estandar, u(x)

Fuente global de
incertidumbre

Incertidumbre
estandar relativa,

sistematicas)

entrada) u(x)x
Precision
(Fuentes 1
aleatorias)
Recuperacion
(Fuentes 1,015 0,0075 0,0074

Incertidumbre
combinada

Incertidumbre
expandida

Incertidumbre _ 0,409
combinada
Recuperacion (Fuentes

sisteméticas) ' 0,0074

Precision (Fuentes

aleatorias) ' 0.000

0,000 0,500

CUANTIFICACION GLOBAL DE LAS
FUENTES DE INCERTIDUMBRE

Incertidumbre expandida _ 0,817

1,000

INCERTIDUMBRE EXPANDIDA METODO DE REPETITIVIDAD

**Copia No Controlada**
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VERSION DESCRIPCION DEL CAMBIO FECHA BRI S
APROBACION

Lider de Calidad

7. ANEXOS

ANEXO 1: GRAFICA DEL INDICE DE LA CAPACIDAD DEL METODO

CARTA CONTROL SOLIDOS SEDIMENTABLES

130,0
125,0
120,0
115,0
110,0

1050 y. "
100,0 ey \\. S J"'""""/ N e J/ \\L J{ \u J/ b \/K\L .-f N
95,0
00,0
85,0
80,0

1234567 8910111213141510171819202122232425262728293031323334353637383940

NUMERO DE MEDICIONES

% DE RECUPERACION

—0 RECU s LIMITE SUPERIOR LIMITE INFERIOR === ALERTA SUPERIOR
s ALERTA INFERIOR CONTROL SUPERIOR, s CONTROL INFERIOR
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ANEXO 2: MUESTRA DUPLICADA: DIFERENCIA PORCENTUAL RELATIVA (RPD):

% DE RPD SOLIDOS SEDIMENTABLES

# DATOS

30,0000
25,0000
— o RPD
o 20,0000
& 15,0000 {A = ..\ / -h‘ e DiEsviacion
# | ] i
oo | N AN AN N A romed
5,0000
— I AVAVA [N s A —
0,0000
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 21 23 25 27 29 31 33 35 37 39 Contraol
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Anexo 8.
Protocolo de analisis método de acidez total.

MF EXTENSION CDDIG'O PC-EXLA-XX
VERSION XX
@E AMNALISIS DE ACIDEZ FECHA
R T T——— SM 2310-B PAGINA 1de 9
ELABORO REVISO APROBO
Jefe de Laboratorio Equipo Operativo del Proceso Lider de Calidad

1. CONTENIDO

1.1 GEMERALIDADES:

111 Objetivo

Realizar el analisis de ACIDEZ mediante el metodo Titulomeétrico, basados en el Standard Methods of the Examition of the
Water and Wastewater, SM 2310- B de la Edicion 23 del afio 2017, para matrices acuosas de agua residual industrial, residual
doméstica, subterranea, superficial y de potable.

1.1.2 Definiciones:

# Muestra: Analiticamente (eguivalente a espeécimen), es una parte representativa de la totalidad del material que ha de
someterse a ensayo. Estadisticamente, es un conjunto de datos obtenidos de una poblacidn.

+« Rangos de aplicacién: Intervalo de concentracion donde actia el método en cuestidon. El intervalo de trabajo de un
método de andlisis es aquel intervalo entre dos concentraciones de un analito en una muestra, para la cual se podria
mostrar, que el método tiene suficiente precision y exactitud, y muestra linealidad.

=  Andlisis: Operacion técnica gue permite detectar y/o determinar un parametro analitico, o caracterizar una muestra o un
material de acuerdo a un procedimiento.

= Registro: Documento que proporciona pruebas objetivas de las actividades realizadas o de los resultados logrados.

+ Conservaciéon: condiciones adecuadas de refrigeracién para mantener las condiciones iniciales de una muestra.

=  Purgar: flujo liguido gue se utiliza para eliminar una acumulacion de sustancias inherentes o indeseables en el proceso.
+  Solucién madre: Solucién estandar concentrada que se utiliza para preparar calibradores.

* Solucién estandar: Solucion de concentracion conocida, preparada a partir de material caracterizado.

« Sustancia interferente: Sustancia distinta del analito que da una respuesta analitica similar o que altera el resultado
analitico.

» Indicader: Reactivo o sustancia capaz de cambiar el punto de inflexidn en una reaccion.

« Titulacién: método quimico cuantitativo que se utiliza para determinar la concentracion desconocida de un reactivo
conocido.

=  Aforar: llevar un liguido contenido en un recipiente de mayor exactitud hasta cierta marca o aforo.

+ Exactitud: En los ensayos cuantitativos, la exactitud expresa el grado de acuerdo entre el valor verdadero y el valor
obtenido después de repetir el ensayo cierto nimero de veces. La exactitud se ve afectada por los emores sistematicos
y los errores aleatorios.

« Calibracién: Proceso formal que proporciona evidencia documentada de gue un equipo es apropiado para un uso
establecido y que se desempena para una especificacion.

+ Material de referencia certificado (MRC): Material de referencia del cual se han certificado por un procedimiento técnico
los valores de una o mas propiedades y que se acompana de un certificado u otra documentacion expedidos por un
organismo de certificacion o cuya historia puede rastrearse hasta dicho cerificado o documentacién.

= Metrologia: Ciencia que desarrolla, optimiza y aplica procesos quimicos de medida encaminados a obtener informacion
analitica de calidad.

**Copia Mo Controlada™
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1. CONTENIDO

+ Lote o tanda de andlisis: Conjunto completo de muestras analiticas con un nimero adecuado de patrones y muestras
de control de calidad para su validacion. Segan el caso, varias tandas (o lotes) pueden terminarse en un dia, o una tanda
(o lote) puede llevar varics dias.

+ [Riesgo: Es la probabilidad de ocurrencia de un evento.

+ Accidente de trabajo: Suceso repentino gue sobreviene por causa o con ocasion del trabajo v que produce en el
trabajador dafos a la salud.

+ Residuo liquido: Sustancia o elemento en forma liquida que resulta del desarrollo de una actividad o proceso v que es
desechado por quien lo genera.

1.2 DESCRIPCION:

1.2.1 Principio del método y aplicacién.

Se define como acidez total del agua, a su capacidad cuantitativa para reaccionar con una base fuerte a un valor de pH
determinado. El valor medido puede variar significativamente con el pH del punto final utilizado en la determinacion. La acidez
es una medida de una propiedad agregada del agua y puede ser interpretada en términos de sustancias especificas
solamente cuando la composicion guimica de la muestra se conoce. Los acidos minerales fuertes, los acidos débiles como
el Acido Carbonico y el Acido Acético, y ciertas sales hidrolizables como los Sulfatos de Hierro y Aluminio pueden contribuir
al valor de la acidez medida de acuerdo al metodo seleccionado para su determinacion.

El principio del método se basa en la presencia de los iones de hidrogeno presentes en la muestra como resultado de las
disociaciones o de las hidrolisis, que reaccionan con las adiciones agregadas de una solucién alcalina estandar hasta alcanzar
el punto finala pH 8.3 325 °C 2 5 °C, o en su defecto utilizar un eguipo medidor de pH con compensacion de temperatura,
valor generalmente aceptado como punto final estandar para la valoracion de |la acidez total.

1.2.2 Equipos, Materiales y Reactivos
1.2.2.1 Equipos.

Balanza analitica BOECO, modelo BBL31, resolucidn 0,0001g, cadigo del equipo LA 08.

Balanza analitica RADWAG, modelo AS 310.RS PLUS, con division de escala 0,0001g, codigo del equipo LA 79.

Balanza analitica PRECISA XB 220 A, con precisidn de 0,0001gr, cadigo del equipo LAOS.

Homeo Secado Electronico, MEMMERT Rango de temperatura de 50 a 300°C, ndmero de inventario166001.174.050

y codigo del equipo LA1EG.

MNevera POLO NORTE TI-O7R, rango de temperatura 4-12°C, N” inventario 166501.165.066, codigo del equipo LAD2.

# Plancha de calentamiento y agitacion LA29 N” inventario 166001.024

« Plancha de calentamiento de vitroceramica, marca SCHOOT, modelo SLK2, serial 902755 y cadigo del equipo LA30D

« Sistema de dsmosis inversa PURE-PRO RO-132, agua desionizada, codigo del equipo LA10, N° inventario
160011399.002.200 y serial 25003980

«  Agitador magnético Heidolph MR Hei-Mix S y codigo del equipo LA20.

+= pH metro, Schott Lab 850 y codigo del equipo LAZ2.

=  Bureta de vidrio

1.2.2.2 Materiales Utilizados

» [Balones aforados clase A de S0ml +/- 0,06; 100ml +/- 0,01; ¥ 1000ml +/- 0,04 ml
+ Bureta de 50 ml EX + 30s Glassco clase A
«  Erenmeyer de 250 ml
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Pipetas aforadas clase A, de 50 ml Exp. 20°C y 100 ml Exp. 20°C
Pipetas aforadas clase A, de 1mil, 5 ml, 10 ml

Vasos precipitados 250mil, 100 ml, 50ml

Espatula

Desecador

Frascos de almacenamiento ambar

Frasco lavador con agua des ionizada.

1.2.2.3 Reactivos

* Agua des-ionizada:
Se recomienda usar agua des-ionizada con una conductividad = 2, para la preparacidn de todas las soluciones; ya sean
denominadas como estandares de comida y reactivos del protocolo respectivo.

* Agua destilada libre de CO:: utilizar agua destilada fresca, someterla a calentamiento hasta ebullicidn cubriendo con
un vidrio reloj durante 15 minutos, y enfriar a temperatura ambiente bajo una atmdsfera en lo posible libre de CO3, &l
agua debe cumplir con una conductividad menor o igual de 2 pmhos/cm (2 pS/cm) y un pH mayor a 6,0, preparar todas
las soluciones stock, patrones y agua de dilucion con esta agua.

+  Solucién indicadora de fenolftaleina, alcohélica, indicador de pH 8.3

+ Solucién estdndar de Hidrégeno Ftalato de Potasio (KHCgHs0O4) 0,05N: Pulverizar 15 gramos de Hidrogeno Ftalato
de Potasio estandar primario (£100 mesh) y secar a 120°C aproximadamente por 2 horas, enfriar en un desecador,
pesar 10 g £ 0,5 g, disolver con agua destilada libre de CO: y aforar la solucién a 1 litro.

* Solucién de Hidréxido de Sodio (NaOH) 0,1 N: Pesar 4 g de Hidroxido de Sodio, disolver con agua destilada y aforar
a 1 litro. Estandarizar esta solucion titulando 25 mL de solucién de Hidrégeno Ftalato de Potasio y agregar 50 mL de
agua libre de CO; hasta pH 8,3. El hidrdxido de sodio es un reactivo higroscopico por tal motivo presenta variaciones en
su concentracion, se recomienda estandarizar esta solucidén cada vez que se vaya a realizar el analisis.

+ Solucién de Hidréxido de Sodio (NaOH) 0,02 N: Diluir 200 mL de solucidén de NaCOH 0,1N y aforar a 1 litro. Estandarizar
esta solucion titulando 7 mL de solucién de Hidrégeno Ftalato de Potasio y agregar 50 mL de agua libre de CO; hasta
pH 8,3. El hidroxido de sodio es un reactivo higroscopico por tal motivo presenta variaciones en su concentracion, se
recomienda estandarizar esta solucion cada vez que se vaya a realizar el analisis.

+ Soluciéon de carbonato de sodio aproximadamente 0,05N: Secar de 3 a 5 g de Carbonato de Sodio (NazC03) estandar
primario a 250 °C por 4 horas y enfriar en el desecador. Pesar aproximadamente 2.5 g £ 0,2 g, transferirlos a un balén
aforado de 1 L y diluir hasta la marca con agua destilada asegurando la completa disolucidn. Mo almacenar por mas de
una semana. 3i no se dispone de carbonato de sodio estandar primario, utilizar reactive grado analitico y calcular el peso
requerido teniendo en cuenta la pureza del reactivo disponible. De manera alterna y para disminuir el consumo de
reactivos se puede pesar aproximadamente 0,66 g de Carbonato de Sodio (NazC05) transferirlos a un baldn aforado de
250 mL vy diluir hasta la marca con agua destilada asegurando la completa disolucidn.

« Acido sulfarico 0,1 N: Medir 2,8 mL de dcido sulfirico concentrado del 95% al 97% v aforar con agua destilada a 1 L
(Agregar con precaucion y lentamente el acido sobre el agua).

« Acido sulfarico 0,025 N: diluir 250 mL de acido sulfurico 0,1N con agua destilada y aforar a 1 litro. Estandarizar ésta
solucion de la siguiente manera: En un vaso de precipitados colocar 15 mL de la solucion de Carbonato de Sodio 0,05N
y B0 mL de agua, titular potenciometricamente esta solucidn con el acido sulfdrico hasta alcanzar un pH cercano a 5,
retirar el electrodo, enjuagarlo con agua en el mismo vaso, calentar a ebullicidn por 3 a 5 minutos tapando el vaso con
un vidrio de reloj, dejar enfriar a temperatura ambiente, enjuagar la superficie interna del vidrio de reloj con agua destilada
y continuar la titilacion hasta pH 4,5. Registrar el valor de volumen total gastado. De manera alterna y para disminuir el
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consumo de reactivos, estandarizar la solucion de acido sulfurico ufilizando 5 mL de la solucion NazCO3 0,05N y 60 mL
de agua destilada.

» Peréxido de Hidrogeno (H:O:) al 30%.

+ Solucién estandar de control de 10 mg CaCO./L: Pesar 0,0408g de Ftalato Acido de Potasio, previamente secado a
120°C por 2 horas. Transferir el Ftalato a un baldn aforado de 1 litro y diluir hasta la marca con agua destilada libre de
CO; asegurando la completa disolucién.

+ Solucién estindar de control de 1800 mg CaCOJ/L: Pesar 7,3453 g de Flalato Acido de Potasio, previamente secado
a 120°C por 2 horas. Transferir el Flalato a un balon aforado de 1 litro y diluir hasta la marca con agua destilada libre de
COz asegurando la completa disolucidn.

Mota: En la preparacion de reactivos basados en el peso de una o varias sustancias, registrar siempre la cantidad pesada
aungue este valor sea igual al indicado en este procedimiento.

1.2.3 Preparacién de la Muestra
1.2.3.1 Limites e Interferferencias

La presencia de gases disueltos contribuyen a la Acidez o a la Alcalinidad, como el Didxido de Carbono (COz), sulfuro de
hidrogeno (HzS, gas) o el Amoniaco (NH;), estos pueden aumentar o disminuir su contenido durante los procesos de
muesfrec, almacenamiento o titulacion. Este efecito se minimiza titulando rapidamente despues de abrir el recipiente que
contiene la muestra, evitando |la agitacién vigorosa de la misma, evitando que la muestra entre en contacto con la atmésfera
durante el analisis.

También interfieren las sustancias aceitosas, los sdlidos suspendidos, los precipitados y otros materiales gue puedan recubrir
el electrodo y generar lecturas errdneas.

La muestra no se debe filtrar, diluir, concentrar ni alterar de ninguna forma. Se recomienda no remover interferencias de la
muesfra porque estas pueden contribuir con su acidez. Hacer una pausa entre la adicién del Alcali y la lectura del pH para
permitir &l equilibrio, o limpiar el electrodo ocasionalmente.

Muestras residuales industriales generalmente o muestras que contengan iones metalicos oxidables o hidrolizables, como
iones Férrico, Ferroso, Aluminio, Manganeso, la reaccion a temperatura ambiente es lenta y causa desviacion del punto final.
Para asegurar la oxidacion de cationes polivalentes se agrega Peroxido de Hidrogene, y hervir para acelerar el proceso de
hidralisis.

1.2.3.2 Toma y Preservacion de Muestras

Las muestras se deben colectar en botellas de vidrio o de plastico y se transportan hasta el laboratorio en refrigeracion a
temperatura de =6°C. Realice el analisis en el momento y sitio de muestreo, o preserve la muestra por enfriamiento a 6°C

durante un maximo de 14 dias.

El volumen debe ser representativo para realizar el analisis, para realizar por duplicado. Ver Guia de Condiciones generales
para la toma de muestra GI-EXLA-06.

1.2.3.3 Procedimiento del Ensayo

El método de acidez total, es aplicable para las matrices acuosas Las cuales se frabajaron en la confirmacion del metodo:
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MB (Blanco de reactivos)

LFE (Estandar de concentracién conocida, entre el 10% y el 30% del intervalo de medicidn)
M1 (Muestra de agua potable)

M2 {Muestra de agua superficial)

M3 (Muestra de agua residual domestica )

M4 (Muestra de agua residual industrial)

M3 {Muestra de agua subterranea)

DM(Duplicado de la muestra)

Titulacién de la muestra

Mota: Antes de iniciar el analisis de las muestras, realizar el andlisis del "Blanco de método”, si se cumple con este control
de calidad continuar con el andlisis del grupo de muestras planificado, en caso contrario registrar la situacion y las acciones
tomadas en el campo “Observaciones™

« ldentificar la muestra a analizar y llevarla a temperatura ambiente.

Mota: “Si se conoce o se sospecha” que la muestra contiene iones metalicos hidrolizables y formas reducidas de cationes
polivalentes realizar el siguiente tratamiento con perdxido de hidrégeno: Medir exactamente 100 mL de muestra y transferirlos
a un vaso de precipitados de 250 mL, previamente enjuagado con una porcidn de la muestra, cubrir el vaso con papel vinipel
transparente para minimizar la interaccion de la muestra con la atmosfera,determinar el valor del pH, si el pH es mayor de 4
adicionar solucidn de acido sulfarico 0,02 N en incrementos de 5 mL para reducir el pH a 4 o menos. Retirar el electrodo.
Adicionar 5 gotas de solucién de perdxido de hidrdgeno Hz0:z al 30%, v ebullir entre 2 v 5 minutos. Enfriar a temperatura
ambiente y continuar con el ensayo.

Mota: Seleccionar el tamario de la muestra y el titulante para muestras con acidez inferior a aproximadamente 1000mg como
carbonato de calcio (CaCOs)/L, seleccione un volumen con menos de 50 mg de acidez equivalente al CaCO3 y titule con
0.02N de hidréxido de sodic. Para acidez mayores a aproximadamente 1000mg como CaCO3 /L, use una porcion que
contenga una acidez equivalente a menos de 250 mg de CaCO;z y titule con 0.1N de hidrdxido de sodio. 5i es necesario,
realice una titulacion preliminar para determinar el tamano optimo de la muestra y la normalidad del valorante.

+ Medir exactamente 100 mL de muestra y transferirflos a un vaso de precipitados de 250 mL, previamente enjuagado con
una porcién de la muestra, cubrir el vaso con papel vinipel transparente para minimizar la interaccion de la muestra con
la atmosfera, determinar el valor del pH, si es menor de 4,0, titular adicionando lentamente la solucion de NaOH 0,02 N
hasta un pH de 8,3, agitar suavemente con el agitador magnético durante todo el proceso para evitar salpicaduras.

=+  5i el valor de pH de la muestra es mayor de 4 0, agregar acido sulfurico 0,02 N en incrementos de 5 mL hasta que el pH
sea < 4.0, registrar en el documento de datos de andlisis de acidez el valor del volumen adicicnado de acido sulfdrico.
Titular adicionando lentamente la solucion de NaOH 0,02 N hasta un pH de 8,3 agitar suavemente con el agitador
magnético durante todo el proceso para evitar salpicaduras.

» Registrar los controles de calidad indicados para el método.

**Copia No Controlada™

136



. CODIGO | PC-EXLA-XX
ME‘ EXTENSION T
VERSION XX
ANALISIS DE ACIDEZ FECHA
SM 2310-B PAGINA 6de 9
ELABORO REVISO APROBO
Jefe de Laboratorio Egquipo Operativo del Proceso Lider de Calidad
1. CONTENIDO

Célculos i
ESTANDARIZACION DEL HIDROXIDO DE SODIO

A= B
MyaoH = ————

204.22*C
Dande:
Muaow = Mormalidad del Hidroxido de Sodio
A= Peso en g de KHCsHaOs por litro.
B = mL de Solucién KHCaH«O. tomados para la titulacion
C = mL de Solucidén de NaOH gastados en la titulacion
ESTANDARIZACION DEL ACIDO SULFURICO
AxB
Maciss = o —————
53.00xVxV,,

Ddnde:
Macigo = Mormalidad de la solucién de Acido Sulfarico.
A = Peso en gramos de Carbonato de Sodio.
B = Volumen de solucién de Carbonato de Sodio tomados para la titulacion, en mL
Van = Volumen de la solucién de Carbonato de Sodio preparada, en litros.
v . Volumen de solucién de Acido Sulfurico gastada en la titulacién, en mL.
33,00 = Peso equivalente del carbonato de sodio, en gramos.

CALCULO DE LA ACIDEZ TOTAL
(¥, x N, =V, x N, ) x 50,000

A=

L

Dande:

A+ = Acidez total a pH 8.3 expresada como mg CaCOa/L.

Wy = Volumen de solucion de Hidroxido de Sodio adicionade hasta obtener un pH 8,3 en mL.
My = Normalidad de la solucidn estandar de Hidrdxido de Sodio.

V= Volumen de muestra, en mL.

350.000= 50mg CaCOs/meq x 1000mL/L.
Vz = Volumen de solucion de Acido Sulfirico gastado.
Nz = Normalidad del Acido Sulfirico.

Mota: Registrar oportunamente la informacidn solicitada en los siguientes documentos y relacionada con este analisis:
Preparacion de reactivos.

Formato de analisis de acidez.

Carta de control respectiva del metodo.

Estandarizacion de soluciones.
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1.2.3.4 Limpieza de Material

Para que los resultados obtenidos en el laboratorio sean confiables se ha de mantener el area de trabajo adecuadamente
limpia y organizada, se debe limpiar el material a utilizar en las condiciones estipuladas, para evitar cualquier contaminacion
de materia organica u otro material interferente en el resultado.

El material de vidrio, volumeétrico y aforado se debe lavar con Exfran al 3% vy dejar en €l unos minutos, despues se enjuaga
con abundante agua y luego con agua desicnizada.

1.2.4 Controles de calidad analiticos

En la siguiente tabla se muesiras lo porcentajes a tener en cuenta para la determinacion de la dureza total.

Formulas Para Contrel Analitico

% RECUPERACION PARA LFB:

Val I
% Recuperacion LFB = ——— """ X100
Valor teorico

MUESTRA DUPLICADA: DIFERENCIA PORCENTUAL RELATIVA (RPD):

[ M— MD]

mrrmoyz ¥ 100

RPD =

M: [ ] determinada de M
MD: [ ] determinada de MD

El porcentaje de RPD, se utiliza para hallar la precision del metodo

Con el fin de mantener un control analitico en el desarrollo de los analisis de rutina, se ejecutan con frecuencia los siguientes
controle: estandares de confrol, material de referencia duplicado y blanco de reactivo; los cuales se registran en la siguiente
tabla.

Tabla 3. Condiciones Definidas de Trabajo

Solucién titulante pH inicial Punto Final
HIDROXIDO DE SODIO
01 N © 0,02 BeSE 83
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Tabla 4 Intervalo de medicidn del método.

INTERVALO DE MEDICION DEL METODO 10 — 1800 mg /1

Limite de cuantificacién del método LDC 29 mg/l

Limite maximo de cuantificacién del método 1800mg/|
Tabla 5. Frecuencias de control de calidad analitica.

MDL Y CARTA
MB LFB MREF LFM MD LFMD MRL CONTROL
Cada 23
Por Lote | Por Lote muestras / NO APLICA | Portete NO NO APLICA | MTB
%RPD APLICA MD
mensual
Tabla 3. indice de la capacidad del método
114,38 82,4 122,4 74,4

Tabla 4. Controles para las muestras duplicades MD

4,9655 11,6159 16,5814 21,5468

1.2.5 Reporte de Resultados

Si el andlisis cumple con los criterios de aceptacion analiticos se prosigue a consignar los resultados del analisis en el formato
de procesamiento de muestras FO-EXLA-38.

Luego se registra en el software de "SILABSA" en el formato de Resultados de andlisis FO-GA-06; teniendo en cuenta que
este parametro se reporta en unidades de concentracion de mg CaC03 /1 utilizando tres cifras significativas en el resultado.

Cuando el valor de la dureza total es menor al limite de reporte minimo se pone en la casilla de observaciones la concentracion
real.

1.2.6 Seguridad

De acuerdo con la naturaleza de los reactivos utilizados es necesario cumplir con los

lineamientos establecidos en la Guia de Higiene v Bioseguridad GI-EXLA-01, teniendo en cuenta algunas recomendaciones
basicas para evitar accidentes como; utilizar elementos de proteccién personal, manejo v uso de equipos pertinentes, evitar
el contacto directo y mantener el area de trabajo limpia y ordenada.

1.2.7 Manejo de Residuos Liquidos
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Los residuos liguidos que se generan en el laboratorio de aguas son tratados segln la guia de Manejo de Residuos Salidos
y Liguidos GI-EXLA-08 en la cual se describe el tratamiento dado para los comespondientes a la determinacion de dureza
total. En el laboratorio se encuentran dispuestos los recipientes de recoleccidn de color rojo con su respectiva etiqueta, los
cuales son recolectados y registrados por el Profesional a cargo del manejo de residuos, formato de evacuacion mensual de
residuos sdlidos y liquidos FO-EXLA-25 dos veces por semana, o de acuerdo a la generacion del laboratorio. Estos se
transportan al cuarto de almacenamiento de residucs y la disposicion final esta a cargo de la empresa certificada, para el
caso puntual de este método solo se lo lleva la se dispone cuando se alcanza un volumen aproximado de 1 galdn.

1.2.8 Bibliografia

= APHA, 2017. Standard Methods of the Examination of the Water and Wastewater. Edicion 23. Washington. APHA,
AWWA, WEF. 2340 C

# Procedimiento de Estandarizacidon de métodos analiticos PC-EXLA-07.

Gula estimacion de incertidumbre de metodos analiticos. GI-EX LA-09

+ Manual de uso general y control de equipos. MA-EXLA-02

2. CONTROL DE CAMBIOS
VERSION DESCRIPCION DEL CAMBIO FECHA RESPONSABLES
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1. CONTENIDO
1.1 GENERALIDADES:

1141 OBJETIVO

Establecer la metodologia correspondiente para la validacion o confirmacion de Acidez Total, basados en el
Standard Methods of the Examition of the Water and Wastewater, SM 2310-B de |la Edicidén 23 del ano 2017 para
matrices acuosas de agua residual industrial, residual doméstica, subterranea, superficial y potable, determinando
las variables de Limite de Cuantificacion (LDC), e Intervalo de la medicidén en el Laboratorio de Aguas — Sede
Campos Eliseos.

1.1.2 DEFINICIONES:

¢ Validacién: Confirmacion de un método analitico, mediante estudios de laboratorio, de que se cumplen
todos las caracteristicas de funcionamiento del método satisfaciendo los requisitos particulares de los
analisis previstos.

& Concentracién: Cantidad de una sustancia, expresada en unidades de masa o molares, que hay en una
unidad de volumen de fluido.

¢ Limite de Cuantificacion (LDC): Concentracion establecida que produce una senal suficientemente mas
grande gue la del blanco y que puede ser detectada dentro de los limites especificados por el laboratorio
de analisis durante condiciones operacionales de rutina. El menor contenido mensurable que permite
cuantificar el analito con un grado razonable de exactitud y precision.

¢ Estandar (patrén) de referencia: Estandar, generalmente de |la mejor calidad disponible en un
determinado lugar, del gue se derivan las mediciones hechas en ese lugar.Adicién de una cantidad fija de
una sustancia conocida que no se encuentra presente como constitutiva del espécimen, a fin de identificar
o cuantificar otros compenentes. Las caracteristicas fisicoguimicas del estandar interno deben aproximarse
lo mas posible a las del analito. Compuesto de laboratorio que se anade a los patrones de calibracion y las
muestras con una concentracion conocida y constante para facilitar la cuantificacion del analito buscado.

& Estindar (patrén) primario: Estandar o patrén que tiene las mejores calidades metrologicas en un campo
determinado.

& Muestra: Analiticamente, es una parte representativa de |a totalidad del material que ha de someterse a
ensayo. Estadisticamente, es un conjunto de datos obtenidos de una poblacion.

& Rango de cuantificaciéon: El rango de concentraciones, incluidos los limites inferior ¥ superior de
cuantificacién, gue pueden ser cuantificadas de forma fiable y reproducible, y con exactitud y precision, a
través de la relacidén entre la concentracion y la respuesta.

& Muestra anadida: Material de ensayo que contiene una adicion conocida de analito.

¢ Muestra en blance: Espécimen o muestra que no contiene el analito.

¢ Muestras duplicadas: Dos alicuotas de una muesira que se analizan al mismo tiempo.

* Mediciones Quimiométricas: Conjunto de operaciones que tienen por objeto determinar el valor de una

cantidad, de acuerdo a los lineamientos estadisticos de control de calidad para una validacidn o
confirmacion.
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& Curva de calibracidon: Relacion existente enfre la respuesta de senales del instrumento y diversas
concentraciones del analito en un disclvente o matriz apropiado.

& Desviacién estindar (o tipica): Datc estadistico que muestra la extensidn o dispersion de las
puntuaciones en una distribucion de éstas. Se calcula determinando la raiz cuadrada de la varianza. Se
aplica a toda clase de mediciones repetidas, por ejemplo, entre lotes, dentro de un mismo lote, en la
repetibilidad y en la reproducibilidad.

& Coeficiente de variacién (o desviacién estiandar relativa): Medida utilizada para comparar la dispersion
o variaciin en grupos de mediciones. Es el cociente entre la desviacion estandar y la media, multiplicada
por 100 para expresarla en porcentaje del promedio.

s« Ensayo (o prueba): Operacion técnica que consiste en determinar una o mas caracteristicas o
compaortamientos de un producto, material, equipo, organismo, fendmeno fisico, proceso o servicio dado,
de conformidad con un procedimiento especificado.

» Error: Accion considerada incomrecia o equivocada.

& Error aleatorio: Componente del error total de una medicion que varia de forma Impredecible. Ello hace
que los distintos resultados queden a ambos lados del valor promedio.

& Error sistematico: Componente del error total de una medicién gue varia de forma constante. Ello hace
que todos los resultados sean errdneos en el mismo sentido.

» Errores crasos: Los errores crasos poseen caracieristicas basicas semejantes a los errores sistematicos
pero su magnitud es notablemente superior. Son bastante faciles de detectar y de eliminar. Causas:
Ejecucion inadecuada de los métodos de medicion. Falta de entrenamiento del personal. Operacién
inadecuada de equipos. Condiciones ambientales no adecuadas.

& Error total: Suma de errores aleatorios y sistematicos.

o Exactitud (sesgo, veracidad): Capacidad para obtener un resultado wverdadero. En los ensayos
cuantitativos, la exactitud expresa el grado de acuerdo entre el valor verdadero y el valor obtenido después
de repetir el ensayo cierto nimero de veces. La exactitud se ve afectada por los errores sistematicos y los
emores aleatorios.

» Repetibilidad: Grado de acuerdo entre los resultados de mediciones sucesivas de un mismo analito
realizadas en condicicnes repetibles, por ejemplo, el mismo meétedo, el mismo material, el mismo operador,
el mismo laboratorio, ¥y en un periodo de tiempo breve. Los resultados deben expresarse en términos de
desviacion estandar de la Repetibilidad, coeficiente de variacidn de |la repetibilidad o intervalo de confianza
del valor medio.

* Reproducibilidad (en laboratorie): Grado de acuerdo entre los resultados de mediciones del mismo
mensurando realizadas en condiciones de medicion distintas.

& Designa también la precision del método en las mismas condiciones de trabajo en un periodo corto de
tiempo.

® Precision: Grado de acuerdo (o desacuerdo) enire los resultados independientes de ensayos obtenidos
en condiciones prescritas. Por lo general depende de la concentracion del analito, dependencia que debe
determinarse y documentarse. La precision se expresa normalmente como imprecision y se calcula como
desviacion estandar de los resultados de los ensayos.

& Una mayor imprecision se traduce en una desviacién estandar también mayor.

® % Recuperacidén: Término utilizado en guimica analifica que se mide afadiendo una cantidad conocida de
analito en una matriz en blanco y comparando el resultado con la cantidad realmente reflejada en el analisis.

& Limite de confianza: Cantidad, magnitud o nimero maximo o minimo prescrito o especificado. Serie de

valores que comprende el valor verdadero con un determinado grado de probabilidad. Este grado de
probabilidad se llama grado de confianza.

**Copia No Controlada**



—— | I:DDIG"D PC-EXLA-13
VERSION
IEE VALIDACION DE ACIDEZ TOTAL FECHA
SM 2310-B
Vigiacia Mineducacks PAGINA 3de 22
1.2 ELABORO 1.3 REVISO 1.4 APROBO
Jefe de Laboratorio Equipo Operative del Proceso Lider de Calidad

» Laboratorio: Instalaciones donde se realizan analisis a cargo de personal calificado con equipo adecuado.

& Material de referencia certificade (MRC): Material de referencia del cual se han cerificado por un
procedimiento técnico una o mas propiedades, que va acompanado de un certificado o de ofra
documentacion expedido(a) por un organismo de certificacion relacionado({a) con esa documentacién.

* Método (o métode analitice): Procedimiento detallado (definido) para realizar un anélisis.

& Patrén externo: Patrén preparado directamente con una sustancia de referencia, por ejemplo, como
solucién madre o como serie de diluciones de la solucion madre. Mo se prepara con €l mismo tipo de matriz
de las o muestras que se analizaran y por consiguiente no es necesaria una extraccion antes del andlisis.

& Incertidumbre: Parametro asociado con el resultado de una medicién que caracteriza la dispersion de los
valores que puede atribuirse razonablemente al analito. Estimacion que acompana a los resultados de un
anadlisis y que define el rango de valores en el que se afirma que se sitda el valor verdadero.

* Conirel de calidad: Sistema general de procedimientos y procesos de laboratorio encaminados a controlar
la calidad de los resultados analiticos de un laboratorio.

2. 1. CONTENIDO

1.2 DESCRIPCION:
221 1.2.1 Principio Del Método Y Aplicacién

Se define como acidez total del agua, a su capacidad cuantitativa para reaccionar con una base fuerte a un valor de
pH determinado. El valor medido puede wvariar significativamente con el pH del punto final utilizado en la
determinacion. La acidez es una medida de una propiedad agregada del agua y puede ser interpretada en términos
de sustancias especificas solamente cuando la composicidn quimica de la muestra se conoce. Los acidos minerales
fuertes, los acidos débiles como el Acido Carbénico y el Acido Acético, y ciertas sales hidrolizables como los Sulfatos
de Hierro y Aluminio pueden contribuir al valor de la acidez medida de acuerdo al método seleccionado para su
determinacion.

El principio del método se basa en la presencia de los iones de hidrogeno presentes en la muestra como resultado
de las disociaciones o de las hidrolisis, que reaccionan con las adiciones agregadas de una solucidn alcalina estandar
hasta alcanzar el punto final a pH 8.3 a 25 "C £ 5 "C, o en su defecto utilizar un equipo medidor de pH con
compensacion de temperatura, valor generalmente aceptado como punto final estdndar para la valoracion de la
acidez total.
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2.3

1.2.2 Equipos, Materiales y Reactivos

1.2.2.1 Equipos.

Balanza analitica BOECO, modelo BBL31, resolucion 0,0001g, codigo del equipo LA 08.

Balanza analitica RADWAG, modelo AS 310.RS PLUS, con division de escala 0,0001g, cddigo del equipo

L& 79

Balanza analitica PRECISA XB 220 A, con precision de 0,0001gr, codigo del equipo LADS.

Homo Secado Electronico, MEMMERT Rango de temperatura de 50 a 300°C, namero de
inventario166001.174.050 y cédigo del equipo LA1E.

MNevera POLO NORTE TI-OTR, rango de temperatura 4-12°C, N® inventario 166501.165.066, codigo del
equipo LADZ.

Plancha de calentamiento y agitacion LA29 N° inventario 166001.024

Plancha de calentamiento de vitroceramica, marca SCHOOT, modelo SLK2, serial 902755 y codigo del
equipo LA30

Sistema de dsmosis inversa PURE-PRO R0O-132, agua desionizada, cddigo del equipo LA10, N° inventario
160011399.002.200 y serial 25003980.

Agitador magnético Heidolph MR Hei-Mix S y codigo del equipo LA20.

pH metro, Schott Lab 850 y codigo del equipo LAZ22.

Bureta de vidrio

1.2.2.2 Materiales Utilizados

Balones aforados clase A de S0ml +/- 0,06; 100ml +/- 0,01; v 1000mil +/- 0,04 ml
Bureta de 50 ml EX + 30s Glassco clase A

Erlenmeyer de 250 ml

Pipetas aforadas clase A, de 50 ml Exp. 20°C y 100 ml Exp. 20°C

Pipetas aforadas clase A, de 1ml, 5 ml, 10 mi

Vasos precipitados 250mil, 100 ml, 50mil

Espatula

Desecador

Frascos de almacenamiento ambar

Frasco lavador con agua des ionizada.

1.2.2.3 Reactivos

Agua des-ionizada:

Se recomienda usar agua des-icnizada con una conductividad = 2, para la preparacion de todas las soluciones;

ya sean denominadas como estandares de corrida y reactivos del protocolo respectivo.

Agua destilada libre de CO;: ulilizar agua destilada fresca, someterla a calentamiento hasta ebullicion
cubriendo con un vidrio reloj durante 15 minutos, vy enfriar a temperatura ambiente bajo una atmdsfera en lo
posible libre de CO;, el agua debe cumplir con una conductividad menor o igual de 2 [mhus.n'cm (2 rE-‘nf-::mjl ¥ un
pH mayor a 6,0, preparar todas las soluciones stock, patrones y agua de dilucién con esta agua.

Solucidén indicadora de fenolftaleina, alcohdlica, indicador de pH 8.3
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Solucién estidndar de Hidrégeno Ftalato de Potasio (KHCgHs04) 0,03N: Pulverizar 15 gramos de Hidrageno
Ftalato de Potasio estandar primario (£100 mesh) y secar a 120°C aproximadamente por 2 horas, enfriar en un
desecador, pesar 10 g + 0.5 g, disclver con agua destilada libre de CO-: y aforar la solucion a 1 litro.

Solucién de Hidréxide de Sodio (NaOH) 0,1 N: Pesar 4 g de Hidrixido de Sodio, disolver con agua destilada
y aforar a 1 litro. Estandarizar esta solucion titulando 25 mL de solucidn de Hidrdgeno Ftalato de Potasio y
agregar 50 mL de agua libre de CO: hasta pH 8,3. El hidréxidoe de sodio es un reactive higroscopico por tal
motive presenta variaciones en su concentracidn, se recomienda estandarizar esta solucidn cada vez que se
vaya a realizar el analisis.

Solucién de Hidréxido de Sodio (NaOH) 0,02 N: Diluir 200 mL de solucion de NaOH 0,1N y aforar a 1 litro.
Estandarizar esta solucion titulando 7 mL de solucidn de Hidrogeno Ftalato de Potasio y agregar 50 mL de agua
libre de COz hasta pH 8,3. El hidréxido de sodio es un reactivo higroscopico por tal motivo presenta variaciones
en su concentracion, se recomienda estandarizar esta solucion cada vez que se vaya a realizar el andlisis.

Solucién de carbonato de sodio aproximadamente 0,05N: Secar de 3 a 5 g de Carbonato de Sodio (NazCO3)
estandar primario a 250 °C por 4 horas y enfriar en el desecador. Pesar aproximadamente 2,5 g + 0,2 g,
transferirlos a un baldén aforado de 1 L y diluir hasta la marca con agua destilada asegurando la completa
disolucién. No almacenar por mas de una semana. Si no se dispone de carbonato de sodio estandar primario,
utilizar reactivo grado analitico vy calcular el peso requerido teniendo en cuenta la pureza del reactivo disponible.
De manera alterna y para disminuir el consumo de reactivos se puede pesar aproximadamente 0,66 g de
Carbonato de Sodio (NazC0Os) transferirlos a un balén aforado de 250 mL y diluir hasta la marca con agua
destilada asegurando la completa disolucidn.

Acido sulfirico 0,1 N: Medir 2,8 mL de acido sulfirico concentrado del 95% al 97% y aforar con agua destilada
a 1L (Agregar con precaucion y lentamente el acido sobre el agua).

Acido sulfurico 0,025 N: diluir 250 mL de acido sulfurico 0, 1N con agua destilada y aforar a 1 Iitro. Estandarizar
ésta solucion de la siguiente manera: En un vaso de precipitados colocar 13 mL de la solucidon de Carbonato de
Sodio 0,05N y 60 mL de agua, titular potenciométricamente esta solucion con el acido sulfirico hasta alcanzar
un pH cercano a 9, retirar el electrodo, enjuagarlo con agua en el mismo vaso, calentar a ebullicion por 3 a 5
minutos tapando el vaso con un vidrio de reloj, dejar enfriar a temperatura ambiente, enjuagar la superficie interna
del vidrio de reloj con agua destilada y continuar la titilacion hasta pH 4,5. Registrar el valor de volumen total
gastado. De manera alterna y para disminuir el consumo de reactivos, estandarizar la solucion de acido sulfurico
utilizando 5 mL de la solucién NazCO: 0,05N y 60 mL de agua destilada.

Peréxido de Hidrogeno (H20:) al 30%.

Solucién estindar de contrel de 10 mg CaCO./L: Pesar 0,0408g de Ftalato Acido de Potasio, previamente
secado a 120°C por 2 horas. Transferir el Ftalato a un balén aforado de 1 litro y diluir hasta la marca con agua
destilada libre de CO; asegurando la completa disolucidn.

Solucién estindar de control de 1800 mg CaCO,/L: Pesar 7,3453 g de Ftalato Acido de Potasio, previamente
secado a 120°C por 2 horas. Transferir el Ftalato a un balén aforado de 1 litro v diluir hasta la marca con agua
destilada libre de CO: asegurando la completa disolucion.

Nota: En la preparacion de reactivos basados en el peso de una o varias sustancias, registrar siempre la cantidad
pesada aungue este valor sea igual al indicado en este procedimiento.

1.2.3 Preparacién De La Muestra

2.41 1.2.3.1 Limites e interferencias

La presencia de gases disueltos contribuyen a la Acidez o a la Alcalinidad, como el Digxido de Carbono (CO;), sulfuro
de hidrogeno (HzS, gas) o el Amoniaco (NH3), estos pueden aumentar o disminuir su contenido durante los procesos
de muesitrec, almacenamiento o titulacion. Este efecto se minimiza titulando rapidamente despues de abrir el
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recipiente que contiene la muesira, evitando la agitacion vigorosa de la misma, evitando que la muestra entre en
contacto con la atmasfera durante el analisis.

También interfieren las sustancias aceitosas, los sdlidos suspendidos, los precipitados y ofros materiales que puedan
recubrir el electrodo y generar lecturas errdneas.

La muesira no se debe filtrar, diluir, concentrar ni alterar de ninguna forma. Se recomienda no remover interferencias
de la muestra porque estas pueden contribuir con su acidez. Hacer una pausa entre la adicion del Alcali v Ia lectura
del pH para permitir el equilibrio, o limpiar el electrodo ocasionalmente.

Muestras residuales industriales generalmente o muestras que contengan iones metalicos oxidables o hidrolizables,
como iones Férrico, Ferroso, Aluminio, Manganeso, la reaccion a temperatura ambiente es lenta y causa desviacion
del punto final. Para asegurar la oxidacién de cationes polivalentes se agrega Perdxido de Hidrogeno, y hervir para
acelerar el proceso de hidrolisis

2.4.2 1.2.3.2 Toma y Preservacion de la Muestra

Las muestras se deben colectar en botellas de vidrio o de plastico y se transportan hasta el laboratorio en refrigeracion
a temperatura de =6°C. Realice el andlisis en el momento y sitio de muestreo, o preserve la muestra por enfriamiento

a 6°C durante un maximo de 14 dias.

El volumen debe ser representativo para realizar el analisis, para realizar por duplicado. Ver Guia de Condiciones
generales para la toma de muestra GI-EXLA-06.

1.2.3.3 Procedimiento de ensayo

El método de acidez total, es aplicable para las matrices acuosas Las cuales se trabajaron en la confirmacion del
metodo:

MB (Blanco de reactivos)

LFB (Estandar de concentracidn conocida, entre el 10% y el 90% del intervalo de medicion)
M1 (Muestra de agua potable)

M2 (Muestra de agua superficial)

M3 (Muestra de agua residual domestica )

M4 (Muestra de agua residual industrial)

M5 (Muestra de agua subterranea)

DM{Duplicado de la muestra)

Titulacién de la muestra

Nota: Antes de iniciar el andlisis de las muestras, realizar el analisis del "Blanco de método™, si se cumple con este
control de calidad continuar con el analisis del grupo de muestras planificado, en caso contrario registrar la situacion
y las acciones tomadas en el campo "Observaciones”™

« |dentificar la muestra a analizar y llevarla a temperatura ambiente.

Nota: "Si se conoce o se sospecha™ que la muesira contiene iones metalicos hidrolizables y formas reducidas de
cationes polivalentes realizar el siguiente tratamiento con perdxido de hidrogeno: Medir exactamente 100 mL de
muestra y transferirlos a un vaso de precipitados de 250 mL, previamente enjuagado con una porcién de la muestra,
cubrir el vaso con papel vinipel transparente para minimizar la interaccion de la muestra con la atmosfera, determinar
el valor del pH, si el pH es mayor de 4 adicionar solucion de acido sulfirico 0,02 N en incrementos de 5 mL para
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reducir el pH a 4 o menos. Retirar el electrodo. Adicionar 5 gotas de solucion de perdxido de hidrégeno HzO: al 30%,

y ebullir entre 2 y 5 minutes. Enfriar a temperatura ambiente y continuar con el ensayo.

Nota: Seleccionar el tamano de la muestra y el titulante para muestras con acidez inferior a aproximadamente
1000mg comeo carbonato de calcio (CaCO;)/L, seleccione un volumen con menos de 50 mg de acidez equivalente al
CaC03 y titule con 0.02N de hidréxido de sodio. Para acidez mayores a aproximadamente 1000mg como CaCO3 /L,
use una porcion que contenga una acidez equivalente a menos de 250 mg de CaCOs y titule con 0.1N de hidréxido
de sodio. Si es necesario, realice una titulacion preliminar para determinar el tamafio dptimo de la muestra v la

normalidad del valorante.

& Medir exactamente 100 mL de muestra y transferilos a un vaso de precipitados de 250 mL, previamente
enjuagado con una porcion de la muestra, cubrir &l vaso con papel vinipel transparente para minimizar la
interaccion de la muestra con la atmosfera, determinar el valor del pH, si es menor de 4,0, titular adicionando
lentamente la solucion de NaOH 0,02 M hasta un pH de 8,3, agitar suavemente con el agitador magnético durante
todo el proceso para evitar salpicaduras.

«  Si el valor de pH de la muestra es mayor de 4,0, agregar acido sulfdrico 0,02 N en incrementos de 5 mL hasta
que el pH sea & 4,0, registrar en el documento de datos de andlisis de acidez el valor del volumen adicionado de
acido sulfurico. Titular adicionando lentamente la solucién de MaOH 0,02 N hasta obtener un cambio de color
del indicador a un pH de 8,3 agitar suavemente con el agitador magnético durante todo el proceso para evitar

salpicaduras.

* Registrar los controles de calidad indicados para el método.

Ciélculos

ESTANDARIZACION DEL HIDROXIDO DE SODIO

A= B
_ 20422%C

Muaon =

Dodnde:

Muaon = Mormalidad del Hidroxido de Sodio

A = Peso en g de KHC:H.O. por litro.

B = mlL de Solucion KHC:H:04 tomados para la titulacion
C = mL de Sclucion de NaOH gastados en la titulacion

ESTANDARIZACION DEL ACIDO SULFURICO

AxB
53,00xVxV,
Macigo = ! Sln
Dande:
Maciga = Mormalidad de la solucién de Acido Sulfirico.
A - Peso en gramos de Carbonato de Sodio.
E =

v

53,00 = Peso equivalente del carbonato de sodio, en gramos.

Volumen de solucion de Carbonato de Sodio tomados para |a titulacidn, en mL
Vain - Volumen de la solucién de Carbonato de Sodio preparada, en litros.
Volumen de solucion de Acido Sulfurico gastada en la titulacién, en mL.
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CALCULO DE LA ACIDEZ TOTAL
(¥, x N, =¥, x N, ) x 50000

-

A1= PJII

Dénde:

Ay = Acidez total a pH 8.3 expresada como mg CaCOa/L.

V1 = Volumen de solucion de Hidrdxido de Sodio adicionado hasta obtener un pH 8,3 en mL.
My = Mormalidad de la solucion estandar de Hidrdxido de Sodio.

Vm = Volumen de muestra, en mL.

50.000= 50mg CaCOs/meq x 1000mL/L.

Vz = Volumen de solucion de Acido Sulfirico gastado.

Mz = Normmalidad del Acido Sulfurico.

Mota: Registrar oportunamente la informacion solicitada en los siguientes documentos y relacionada con este
analisis:

& Preparacion de reactivos.

« [Formato de analisis de acidez.

« Carta de control respectiva del método.

« Estandarizacion de soluciones.

BLANCO DE REACTIVO
Criterios de evaluacién para el blanco de reactive MB

las pautas generales para calificar los resultados de la muestra con respecio a la calidad del blanco de reactivo son
las siguientes:
1. Si el blanco de reactivo es <MDL y los resultados de la muestra son> MRL, no se requiere ninguna
calificacion.
2. 5i el blanco de reactivo es> 1/ 2 MRBL, pero <MRL vy los resultados de la muestra son> MRL, entonces
califique los resultados para indicar que se detectd analito en el blanco de reactivo.
3. Si el blanco de reactivo es> MRL, se reguieren mas acciones correctivas y calificacidn

(551

MB = 5 LRM X
Significa gue hay analitos presentes en el blanco

MB < LRM 2.
Muestra > LRM 3.
3 MB > LRM 4. Acciones comectivas

En la siguiente tabla se muestran los porcentajes a tener en cuenta para la determinacion de grasas y aceites.
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Tabla 1. METAS DE LOS INTERVALOS DE %CV, % RECUP, S, % ERROR

Aplica para estandares debe ser < a 10%

para adicionados debe ser < 10%

para %RPD debe estar menor al 20%

El % recuperacion para LFB Y LFM de 70-130

Formulas Para Control Analitico

%% RECUPERACION PARA LFB:

Valor real
% Recuperacion LFB = Lim_ X 100
Valor teorico

MUESTRA DUPLICADA: DIFERENCIA PORCENTUAL RELATIVA (RPD):

_ [LFM — LFMD]

RPD = Irwr s TFmiD] 2

X 100

LFM: [ ] determinada de LFM
LFMD: [ ] determinada de LFMD

El porcentaje de RPD se utiliza para hallar la precision del método.

1.2.4.1 Determinacion del LDM del método.

Para la Determinacion de LDM Limite de Deteccion del Método el estandar analizado de concentracidon baja se acepta
si los resultados experimentales presentan Desviacion Estandar, Coeficiente de Variacion y Error Relativo entre 10
vy 20%.

Para la Determinacién del LDC Limite de Cuantificacidn del Método el estandar analizado de concentracidén baja se
acepta si los resultados experimentales presentan Desviacion Estandar, Coeficiente de Variacion y Ermor Relativo
menor al 10%.

De acuerdo con la seccion “5020 Quality assurance/quality control” del Standard Methods Ed 23, se debe determinar

el LDM y rango operacional.

Calcular el LDC mediante las expresiones:

Calcule la desviacion estandar de muesira estimada, s ., de las 7 repeticiones, y multiplique por 3.14 para calcular
los MDL .. Calcule MDL » (MDL basado en blancos de método) utilizando el siguiente procedimiento.

Si ninguno de los métodos en blanco da un resultado numérico (positivo o negativo), entonces MDL » no es aplicable,
y MDL = MDL = 5i algunos dan resultados numéricos, entonces MDL » es igual al resultado en blanco del método

mas alto. Si todos los espacios en blanco del método dan resultados numéricos, calcule MDL » como:

MDLs =X + 3,145:
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Dénde:

X = media de los resultados en blanco (establecer valores negativos en 0), y

8§ » = desviacion estandar de los resultados en blanco.

El MDL entonces es igual a lo que sea mayor: MDL - o MDL »

Si usa mas de 7 réplicas, ajuste el valor f de 3.14 usando las tablas t de Student con trn -1 grados de libertad.

El procedimiento dice que cuando el blanco de un numero positivo se escoge entonces el MDL que sea igual o mayor
entre MDL s o MDL &

Tabla 2. Definicién LDM

N° de mediciones Blanco 2mgil 3mgh
1 1.5 1 2.5
2 1,3 2 39
3 13 3 33
4 1,3 33 3
5 18 31 3.7
6 1 33 26
7 0,3 48 3
promedio 1,383333333 2 616666667 3.166666667
Des. Estandar 0,492322001 1,182813434 0,525538273
cv 35,58954222 45,20306116 16,59594546
LDM 2929224416 6,330700849 4816856843

1.2.5 Definicién del inérvalo de aplicacidn del método

Para la determinacion del LEM se realizaron 7 corridas con concentraciones de 5 mg/, 8 mgf y 10 mg/l la meta para
el LRM es de 50 a 150 % de recuperacion (seccion 5020 B.9) del Standard Methods Ed 23 .

Estandar bajo de 5 mg/l : Pesar 0,0204g de Ftalato Acido de Potasio, previamente secado a 120°C por 2 horas.
Transferir el Ftalato a un baldn aforado de 1 litro y diluir hasta la marca con agua destilada libre de CO:z asegurando
la completa disolucidn.

Estandar bajo de 6 mg/l : Pesar 0,0245g de Ftalato Acido de Potasio, previamente secado a 120°C por 2 horas.
Transferir el Ftalato a un baldn aforado de 1 litro y diluir hasta la marca con agua destilada libre de CO; asegurando
la completa disolucidn.
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Estiandar bajo de 10 mg/l : Pesar 0,0408g de Ftalato Acido de Potasio, previamente secado a 120°C por 2 horas.
Transferir el Fialato a un baldn aforado de 1 litro y diluir hasta la marca con agua destilada libre de CO: asegurando
la completa disolucion.

Tabla 3. medidas individuales para hallar el LRM

N* de mediciones 3 mgll &mgfl 10mg/l
1 59 6,6 a7
2 48 T 10
3 54 6.3 10
4 9,2 6.5 10,3
3 81 6,6 104
1] 8.9 T 10
T 5.9 6.5 99
Promedio 3.4 6.6 10,043
Desv. estandar 0,41 0,26 0,24
CV (%) 7,26 3,97 2,36
Valor Esperado 3,00 6,00 10
% Error relativo 8,00 10,71 0,43
Exactitud 92,00 89,29 99,57
% Recuperacion 108,00 110,71 100,43

Con base en la informacién indicada en la tabla anterior, se puede establecer que el limite de reporte minima para el
meétodo de grasas y aceites, es el estandar de 10mgfl ya sus medidas presentaron valores mas estables, y que
cumple con las metas establecidas como: desviacion estandar menor al 10%, coeficiente de variacion de 2,36 y
porcentaje de recuperacion del 100,43%.

Determinacion de la concentracién maxima

Se realizaron 7 lecturas con los siguientes patrones con el fin de definir la maxima concentracion de interés del

metodo.
Tabla 4. Determinacién de la méxima concentracién del método.
N° de mediciones 800 mgll 1000mgl 1800 mg/l
1 804 1009 1810
2 T44 998 1800
3 240 992 1808
- 782 980 1820
5 833 1004 1800
[ 818 996 1802
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7 B39 940 1810
Promedio 808,6 988,429 1.807 1
Desv. estandar 35,35 23,25 7.2
CV (%) 4,37 2,35 0.4
Valor Esperado 800,00 1.000 1.800
% Error relativo 1,07 - 1,16 0
Exactitud 98,93 101,16 100
% Recuperacion 101,07 98,64 100

Se estable como la maxima concentracion del método el estandar de 1800mg/l, ya que es mas estable y presenta
valores como: desviacion estandar menor al 10%, coeficiente de variacion de 0.4 y porcentaje de recuperacion del
100%. Las otras dos concentraciones de BO0 y de 1000mg/l también presentan resultados aceptables pero por se

escogid la del 1800 por ser una concentracion, la cual le permite al método detectar en un rango mas alto.

Preparacion de los siguientes patrones.

Elaboracién de Estandares

Solucién estandar de control de 10 mg CaCO,/L: Pesar 0,0408g de Ftalato Acido de Potasio, previamente
secado a 120°C por 2 horas. Transferir el Ftalato a un balén aforado de 1 litro y diluir hasta la marca con agua

destilada libre de CO; asegurando la completa disolucion.

Solucién estindar de control de 1800 mg CaCO,/L: Pesar 7,3453 g de Ftalato Acido de Potasio, previamente
secado a 120°C por 2 horas. Transferir el Ftalato a un balén aforado de 1 litro y diluir hasta la marca con agua

destilada libre de CO; asegurando la completa disolucion.

Plan De Corrida

Se realizaron 10 analisis por duplicado, obteniendo un total de 20 datos segun los controles analiticos que aplica el

laboratorio.

MB (Blanco de reactivos)
LFB (Estandar de concentracién conocida, entre el 10% vy el 90% del intervalo de medicidn)

M1 (Muestra de agua potable)
M2 (Muestra de agua supericial)

M3 (Muestra de agua residual domestica )
M4 (Muestra de agua residual industrial)

M5 (Muestra de agua subterranea)

DM{Duplicado de la muestra)

Tabla 5. Resultados de Mediciones Quimio-métricas

No / Muestra

LFB 10,0

LFB 1800

1,50

11,000

1.810
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2 1,30 12,000 1.790

3 1,30 9,200 1.800

4 1,30 9,000 1.770

5 1,30 9,400 1.820

6 2,30 10,000 1.780

T 3,30 12,000 1.830

8 1,30 11,00 1.800

[+] 0,30 9,000 1.820

10 2,30 9,100 1.810

11 2,30 9,300 1.820

12 4,30 9,000 1.780

13 5,30 9,000 1.800

14 0,30 9,500 1.790

13 0,30 9,600 1.820

16 1,30 9,700 1.800

17 6,30 9,000 1.820

18 5,30 8,900 1.810

19 2,30 8,700 1.790

20 2,50 8,800 1.830
Promedio 23 9,660 1.804,5
Desv. estandar 1,742 1,02 17,3
CV (%) 73,10 10,58 1,0
“alor Esperado MA 10 1.800
% Error relativo - 3,40 0
Exactitud NA 103,40 100
% Recuperacion NA 96,60 100
Minimo 0,30 8,70 1.770
Maximo 6,30 12,00 1.830
Numero de datos 20 20 20

Para el rechazo de datos se usa la prueba estadistica T, en donde para los analisis realizados y aplicando este criterio

no se hace necesario el rechazo de ningun dato con un limite de confiabilidad del 95%.

La exactitud y la precisién para los estiandares de concentracién 10,00 mgfl y 1800 mg/l asi como el porcentaje de
recuperacion se encuentran dentro de los lineamientos establecidos, confirnando que el método es aplicable.

1.2.5.1 Diferencias porcentual relativa RPD
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Tabla 6. Datos para hallar los limites para los duplicados de muestras

1 M1 19,50 17,50 18,50 10,8108
2 M 21,50 20,00 20,75 7.2289

3 M1 20,50 18,50 19,50 10,2564
4 M1 20,50 17,50 19,00 15,7895
5 MA 18,50 16,40 17,45 12,0344
6 M1 17,50 16,50 17,00 5,8824

7 M1 20,50 17,50 19,00 15,7805
8 MA 18,50 18,40 18,45 0,5420

g M1 19,50 16,50 18,00 16,6667
10 M 18,50 17,50 18,00 5,5556

1 M2 47,50 42,50 45,00 11,1111
12 M2 45,50 44,50 45,00 2,2222

13 M2 47,50 41,50 44,50 13,4831
14 M2 45,50 42,50 44,00 6,8182

15 M2 46,50 40,50 43,50 13,7931
16 M2 47,50 45,60 46,55 4,0816

17 M2 44,50 38,50 41,50 14,4578
18 M2 42,50 40,50 41,50 4,8193
19 M2 47,50 41,50 44,50 13,4831
20 M2 40,00 39,50 39,75 1,2579
21 M3 250,00 220,00 235,00 12,7660
22 M3 261,00 255,00 258,00 2,3256
23 M3 260,00 253,00 256,50 2,7290
24 M3 255,00 251,00 253,00 1,5810
25 M3 263,00 230,00 246,50 13,3874
26 M3 257,00 255,00 256,00 0,7813
27 M3 263,00 240,00 251,50 9,1451

28 M3 270,00 255,00 262,50 5,7143
29 M3 259,00 257,00 258,00 0,7752
30 M3 270,00 261,00 265,50 3,36808
31 M4 450,00 440,00 445,00 2,2472
3z M4 450,00 430,00 440,00 4,5455
33 M4 460,00 450,00 455,00 2,1978
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34 M4 450,00 410,00 430,00 09,3023
35 M4 460,00 430,00 445,00 6,7416
36 M4 440,00 430,00 435,00 2,2089
37 M4 450,00 430,00 440,00 4,5455
38 M4 460,00 450,00 455,00 2,1978
39 M4 440,00 430,00 435,00 2,2089
40 M5 452,00 450,00 451,00 0,4435
a1 M5 7.5 74 8,25 1,2121
42 M5 85 8 7,00 7,1429
43 M5 7.5 6,5 10,30 9,7087
a4 M5 10,5 10,1 11,40 3,5088
45 M3 11,5 11,3 12,75 1,5686
46 M5 13,5 12 10,30 14,5631
a7 M5 10,5 10,1 11,35 3,5242
48 M5 11,5 11,2 11,85 2,5105
49 M5 12,5 11,4 11,85 9,2050
50 M5 12,5 12 12,25 4,0816

6,6505

1.2.6 Calculo ¥ Andlisis De Resultados

Dwurante el proceso de confimacion se manejaron estandares de concentraciones de 10mg/l y de 18000mg/L de
Ftalato acido de potasio, obteniendo resultados con relacion al criterio de exactitud, la precisiin y porcentaje de
recuperacion del método, para cada uno de los diferentes estandares trabajados siendo idénea para el método.
La exactitud expresada en términos de emor v la precision expresada como coeficiente de variacion para los
diferentes estandares, asi como también el porcentaje de recuperacion de estandares y muestra duplicados, se
encuentran dentro de los lineamientos de calidad establecidos.

2.3 1.2.7 Resumen Del Desempenos Analitico

La confimacion del método SM 2310-A | para muesiras de agua de Subterraneas, Superficiales y Residuales
domestica e industrial que llegan al laboratorio de aguas queda con la metodologia establecida de acuerdo a las
siguientes condiciones de trabajo:
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Tabla 7. Condiciones Iniciales De Trabajo:

Solucién titulante pH inicial Punte Final
HIDROXIDO DE
SODIO sea = 4,0 8.3
01 N O 0,02

Tabla 8. Intervalo de medicion del método

INTERVALO DE MEDICION DEL METODO 10 — 1800 mg /1
Limite de cuantificacion del método LDC 29 mgA
Limite maximo de cuantificacion del método 1800maf

TABLA 9. indice De La Capacidad Del Método

114,38 82,4 122,4 74,4

TAELA 10. Controles Para Las Muestras Duplicadas MD

4,9655 11,6159 16,5814 21,5468

TAELA 11. Control de calidad analitica

MDL Y CARTA
MB LFB MREF LFM mD LFMD MRL CONTROL
Cada 25
Por Lote NO NO LFB
Por Lote | Por Lote mz::t’:f'f NO APLICA | o ePD APLICA | APLICA MD

1.2.8 Rechazo De Datos Dudosos

Para el rechazo de datos se usa la PRUEBA ESTADISTICA T. En donde si T calculada es mayor que T de
la tabla de valores criticos T para rechazo de datos, el dato se puede rechazar (para n mediciones y un nivel
de confiabilidad de un 95%).Para los analisis realizados y aplicando este criterio no se hizo necesario el
rechazo de ningun dato.

] 1.2.9 Recomendaciones
Medir volumenes de reactivos con equipos de medicion volumeétrica.
No modificar las condiciones finales de trabajo
Lavar el material de vidrieria segun su tipo.
Si se demaman cualguier reactivo debe ser recogido o limpiado inmediatamente para evitar contactos
posteriores e inesperados con &l.
Nunca pipetear ninguno de los reactivos anteriormente descritos con la boca. Para este fin se deben usar los
equipos pertinentes.
1 Mientras trabajo con cualquier reactivo quimico deben usarse los implementos adecuados de proteccidn como
guantes, bata, mascarillas con filtros adecuados, lentes de proteccidn y tapabocas.

B

n

1.2.10 Bibliografia
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APHA, 2017. Standard Methods of the Examination of the Water and Wastewater. Edicidn 23. Washington.

1.2.11

Metodologia Para Calcular La Incertidumbre.

La metodologia que se ulilizd para determinar el célculo de incertidumbre se describe en la Guia estimacion de
incertidumbre de métodos analiticos. Gl EX LA 09

Datos de las matrices utilizadas para la determinacion del calculo de la incertidumbre con el método de

la repetitividad.

Tabla 12. Estimacién de la contribucién de las fuentes aleatorias.

Analisis de muestras
tem No. | Resultados | Resultados Rﬁ":;z::“ R;"':egfa“ Resultados | . .
muestra M1 | muestra M2 muestra M5
M3 M4
1 19,50 47,50 250,00 450,00 7.5 mg/L
2 21,50 45,50 261,00 450,00 8.5 mg/L
3 20,50 47,90 260,00 460,00 75 mg/L
4 20,50 43,90 235,00 430,00 10,5 mg/L
2 18,50 46,50 263,00 460,00 11,5 mg/L
6 17,50 47,50 257,00 440,00 135 mgiL
7 20,50 44,50 263,00 450,00 10,5 mg/L
8 18,50 42,50 270,00 460,00 11,5 mg/L
9 19,530 47,950 239,00 440,00 12,5 mg/L
10 18,50 40,00 270,00 452,00 12,5 mg/L
11 17,50 42,50 220,00 440,00 7.4 mgiL
12 20,00 44,50 255,00 430,00 8 mgi/L
13 18,50 41,50 253,00 450,00 6.5 mgi/L
14 17,90 42,50 231,00 410,00 10,1 mg/L
13 16,40 40,50 230,00 430,00 11,3 mg/L
16 16.50 45,60 255,00 430,00 12 mg/L
17 17,50 38,50 240,00 430,00 10,1 mg/L
18 18,40 40,50 255,00 450,00 11,2 mgi/L
19 16,50 41,50 257,00 430,00 114 mg/L
20 17,90 39,50 261,00 430,00 12 mg/L
Promedio, Xp 18,57 429 253,6875 440,7500 10,7300
Desv
estandar, s 1,497 2,862 13,430 13,503 1,943
DER 0,081 0,067 0,053 0,031 0,181
Mo. de datos,
n 20 20 20 20 20
DER?*(n-1) 0,1236 0,0848 0,0532 0,0178 0,6206
(n-1) 19 19 19 19 19
sumaDER**(n
-1) 0,9000
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sumain-1)
DER1

95
0,0973

Tabla 13. Estimacion de la contribucién de las fuentes sistematicas

Factor de

Incertidumbre: 8,99 2 Marca: ERA
cobertura:
/ Lote o fecha de
Valor de referencia: 98,2 Unidades: IfTIEI vencimiento:
P302-518/ENERO-14-2023
Ite Porcentaje
- Resultado Sesg de Recuperacién Responsable
N experimental o recuperacié
o.
n (%)
1 11,000 1,000 110,0 1,100 wendy umbariba
< 12,000 2,000 120,0 1,200 wendy umbariba
3 9,200 -0,800 92,0 0,920 wendy umbariba
4 9,000 -1,000 90,0 0,900 wendy umbariba
0 9,400 0800 | B4l 0,940 wendy umbariba
6 10,000 0,00 100,0 1,000 wendy umbariba
T 12,000 2,00 120,0 1,200 wendy umbariba
% 111,00 1,00 110,0 1,100 wendy umbariba
9 lg.000 -1,00 90,0 0,900 wendy umbariba
10 19,100 -0.90 91.0 0,810 wendy umbariba
11 9,300 -0.70 83,0 0,930 wendy umbariba
12 19 000 -1,00 90,0 0,900 wendy umbariba
13 19,000 -1,00 90,0 0,900 wendy umbariba
14 |5 500 -0.50 85,0 0,950 wendy umbariba
15 19,600 -0.40 96,0 0,960 wendy umbariba
16 19700 -0.30 970 0,970 wendy umbariba
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17 9.000 -1,00 90,0 0,900 wendy umbariba
18 8.900 -1,10 89.0 0,890 wendy umbariba
19 8.700 -1,30 87,0 0,870 wendy umbariba
20 8.800 -1,20 88,0 0,880 wendy umbariba
Recuperacién promedio, Rp 20660
0,1022
Desviacién estandar de los valores de recuperacién, Sg,
Numero de valores de recuperacién, n i
0,02284
Incertidumbre estandar en la recuperacién promedio, U(Rp)
Evaluacién de la trazabilidad quimica
Factor de recobro significativamente diferente de 1?7
a (%) 4 55%
Nivel de confianza 95,45%
Grados libertad n-1 19
texp (valor absoluto) 1,4884
tcrit (valor absoluto) 2,1405
CUANDO NO SE UTILIZA MR
texp > terit
Incertidumbre factor de recobro corregida (Uc(Rp)corr) 0,028
Incertidumbre combinada total (Uc): 0,102
Incertidumbre expandida del método (Uexp): 5

ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE - CUANDO SE UTILIZA MR Y texp <

terit
Fuente global | Valor x (Valor de la Incertidumbre
de manginitud de :‘;:::2:"::;‘; estandar relativa,
incertidumbre entrada) g u(x)/x
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Precision
(Fuentes 1
aleatorias)
Recuperacion
(Fuentes 0,966 0,0228 0,0236

sistematicas)

Incertidumbre
combinada

Incertidumbre
expandida

CUANTIFICACION GLOBAL DE LAS
FUENTES DE INCERTIDUMBRE

Incertidumbre expandida — 0,203

Incertidumbre combinada 0,102

Recuperacién (Fuentes

sistematicas) 0,0236

Precisiéon (Fuentes

aleatorias) b sun

0,000 0,100 0,200 0,300

INCERTIDUMBRE EXPANDIDA METODO DE REPETITIVIDAD, Ue: 0,203

**Copia No Controlada**



161

. cODIGO | PC-EXLA-13
EXTEMSION | :
VERSION
@E VALIDACION DE ACIDEZ TOTAL FECHA
SM 2310-B
vigiada Mreducaci PAGINA 21de 22
1.2 ELABORO 1.3 REVISO 1.4 APROBO
Jefe de Laboratorio Equipo Operativo del Proceso Lider de Calidad

1 CONTROL DE CAMBIOS

VERSION DESCRIPCION DEL CAMBIO FECHA ' mtEﬂmIDmllsﬁBI D';‘E
3. 3. ANEXOS
ANEXO 1: GRAFICA DEL INDICE DE LA CAPACIDAD DEL METODO PARA EL LFB
CARTA CONTROL ACIDEZ

_ 1300
S 1200 "‘ 1
g 1100 C171S
5100 |¥ Y T [ VN o
2 o0 YT NRA NAANANAAANAAAZ
2 800 .
w 12345678 910111213141516171819202122332425262728293031323334353637383940
& NUMERO DE MEDICIONES

e %5 RECU e LIMITE SUPERIOR LIMITE INFERIOR s ALERTA SUPERIOR

——— ALERTA INFERIOR CONTROL SUPERIOR === CONTROL INFERIOR
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ANEXO 2: GRAFICA DE MUESTRAS DUPLICADA: DIFERENCIA PORCENTUAL RELATIVA (RPD):

% RFD

25,0000

% DE RPD ACIDEZ

20,0000

il Vi |

10,0000 \/

5,0000

0,0000

NLL A

% RPD

s Desviacion

Promedio

Alerta

[ I}®

TV

1 3 5 7 9 11131517 19 21 23 25 27 29 31 33 35 37 39 41 43 45 47 49

# DATOS

Control
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Anexo 10.
Formato datos de analisis de solidos sedimentables.

. cODIGO FO-EX-LA-XXXX
%E EXTENSION VERSION 0
FECHA
=] DATOS DE ANALISIS DE SOLIDOS SEDIMENTABLES PAGINA Fy
ELABORO REVISO APROBO
Equipo operativo del proceso Jefe de Laboratorio Lider de Calidad
METODO: EQUIPO: CODIGO:
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Anexo 11.
Formato datos de validacion solidos sedimentables.

. CcODIGO FO-EX-LA-XX
EXTENSION VERSION o
@E DATOS DE VALIDACION DE SOLIDOSSEDIMENTABLES FECHA

o PAGINA 1
ELABORO REVISO APROBO
Equipo operativo del proceso Jefe de Laboratorio Lider de Calidad

METODO: EQUIPOS: CODIGO:

REVISADO POR: DIRECTOR TECNICO
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Anexo 12.

Formato datos de andlisis acidez total.

ELABORO

EXTENSION

DATOS DE ANALISIS ACIDEZ

REVISO

| copIGo | FO-EX-LA-XXXX
VERSION 03
FECHA
PAGINA 1de1
APROBO

Equipo operativo del proceso

Jefe de Laboratorio

Lider de Calidad

METODO: EQUIPO: CODIGO:
Volumen Volumen Acidez
Ccodigo Inil::al 9 Cont’:;r;téac 191 “hasos BRI v::l::na | total Observaciones
con NaOH (N) | de NaOH - utilizado | dela Muestra
muestra | dela utilizado (N) muestra generales
= = perdxido B (mL) D (mL}) muestra (mL) (mg
A c CaCoOall)
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Anexo 13.
Formato datos de validacion acidez total.

: cODIGO FO-EX-LA-XXXX
EXTENSION VERSION 03
= FECHA
DATOS DE VALIDACION DE ACIDEZ PAGINA PR
ELABORO 2. REVISO 3. APROBO
Equipo operativo del proceso [ Jefe de Laboratorio [ Lider de Calidad
METODO: EQUIPO: CODIGO:
Volumen Volumen Acidez
=gt PH 14 c “"":’;":"" Hz80: | pH final “":B"""' Cambio de total =
= t o to con NaOH (N) de NaOH utilizado (N) utilizado de la = £ color con la Muestra = 1
peréxido B {mL) {mL) muestra fenolftaleina {mg
muestra D (mL})
A G CaCo0i/L)

REVISADO POR: DIRECTOR TECNICO




Anexo 14.

Formato de estandarizacién de soluciones método de acidez total.

EXTE | céoico FO-EX-LA-24
NSION | VERSION 03
~ FECHA
PAGINA 1de1
i o - APROBO
~__Equipoop del p | Jefe do L | Lider de Calidad
Weart Peso del carb de sodio (Naz COs), en g
Vsin Volumen de aforo solucién de cart de sodio, en L
Vun carb do sodio tit: Vol de solucién de de sodio titulado, en ml
Vacido: Vi n de acido sulfirico g enml
N. acido. Normalidad del dcido sulfurico
: wWp pdf :
or-03-M | b 0,6602 0,250 5,0 9.9  loos| —
; d7
bo12-03 - 15 V//ff'”, 2,5 4 18,0 78,0 0,025 =
Wi of
port-03- 46 |0/ 0,06602 0,250 5,0 4,9 0,025 o
> "."l"l':) ,7’
E’.’_'c_a_\_l', /,,m;;,l;; 0,608 0,250 5;:0. 1,9 0,025 ==
- windf
1012-03-17 Vm%:;ﬁ« 0,6612 0,250 5,0 10,0 |0,0.5 =
we.
hon--03-0| 1 0,661/ 0,250 5,0 10,0 |oos| —
03-1D wend?
- yerbs 0,6610 0,250 5,0 70,0 |p,085 —
wendt =
10120318 |0 Lo, 0,6605 0,250 5,0 10,0 0,015
| cépico FO-EX-LA-24
%E EXTENSION VERSION 03
FECHA
== : ESTANDARIZACION DE SOLUCIONES PAGINA YTE]
ELABORO REVISO APROBO
Equipo op del proceso [ Jefe de Laboratorio | Lider de Calidad
0 [ PARA ANDAR ON'D DROXIDO ODIO
W ftalato: Peso del Hidrogeno Ftalato de potasio (KHCsH404), en g
Vsi/n ftalato: Volumen de aforo solucion de (KHCgH40s) , en L
N ftalato: ion de la solucion de Hidrogeno Ftalato de potasio (KHCeH404), preparada, N
Vi Hidrogeno Ftalato de potasio (KHCsH404), it:  Volumen de solucién de Hidrogeno Ftalato de potasio (KHCeH40s), en ml
V hidréxido de sodio: de la solucién de hidréxido de sodio gastado su darizacién, en ml
N.: Hidroxido de sodio: Normalidad del hidréxido de sodio N
0 40 a0 OB 0
0 O O
2022~ 03- [Wendf J
on;Janlw.; 0,5 0,05 0,05 15 37,45 0,020 —
- Werid ! 2
7011 ‘%6 L/'J!I‘Qul‘u 015 0. 05 0505 ! 5 3? 60 0‘020 il
ar-os- 16 {A,’;;;;{{),M 0.5 0,05 | 005 15 3%55 |oow| -
27-03-16|Wes
o21-03-16 u:ilu 10 e 0,05 25 2,0 0,453 =
i3 \wend
St ‘:’:””7’:&- 0,5 0,05 0,05 15 33,00 | 9,020 i
o
py3-03- 13 m%l}’m 0,5 0,05 0,05 15 250 1 9az0 e
end —_
ma-o’HﬁW "” 4,5 0,05 0,05 15 329,00 | 0,019
o 03 m 0,s 0,05 0,05 15 31,40 | 0,020, —
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