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Resumen 

 

El presente proyecto tiene como objeto implementar un plan de validación de los métodos 

analíticos de dureza total y turbiedad, para el laboratorio de control de calidad de agua “Luis 

Eduardo de León Caicedo” de la Empresa oficial de Acueducto y Alcantarillado del municipio 

de Ibagué IBAL S.A E.S.P, con el fin de solicitar la acreditación ante un organismo competente 

que verifique el cumplimiento de la norma ISO 17025:2005. Las muestras se tomaron en el 

laboratorio de calidad del agua del  IBAL  en el mes de septiembre del 2015. 

En su desarrollo se verificaron los parámetros de características, instrumentos y 

frecuencias del sistema de control y vigilancia para la calidad del agua. enmarcados dentro del 

Decreto 1575 de 2007 y la Resolución 2115 de junio de 2007 del Ministerio De Salud y del 

MAVDT (Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial).  

En la validación de los métodos analíticos de turbiedad, dureza total en agua tratada y 

cruda, se realizó la estimación de los límites, precisión, exactitud e incertidumbre a través de 

métodos ya estandarizados (Standards Methods).  En el trabajo de hace un aporte a la a la 

implementación del sistema de gestión de calidad del laboratorio de la empresa ibaguereña de 

acueducto y alcantarillado IBAL S.A E.S.P. 

 

Palabras Claves: Validación, Dureza Total, Turbiedad. 
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Abstract 

 

 This project aims to implement a plan of validation of the analytical methods of total 

hardness and turbidity, water quality control laboratory "Luis Eduardo de León Caicedo" the 

official company's aqueduct and sewer authority of the municipality of Ibague IBAL S.A E.S.P, 

in order to apply for accreditation to a competent body which verifies compliance with the 

standard ISO 17025:2005.  The samples were taken in the Ibal water quality laboraty in 

september of 2015. 

Parameters properties, instruments and frequencies of the system of control and 

monitoring for water quality were checked in its development, framed within the Decree 1575 

2007 and resolution 2115 June 2007 of the Ministry of health and the Ministry (Ministry of 

environment, housing and Territorial Development). 

Validation of analytical methods for turbidity, total hardness in raw and treated water, 

limits, precision, accuracy and uncertainty estimation was made through already standardized 

methods (Standards Methods).  In the work of makes a contribution to the implementation of the 

system of quality management of the laboratory of the Ibague company of water supply and 

sewerage IBAL S.A E.S.P. 

Keywords: Validity, total hardness, turbidity 
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Introducción 

 

El agua potable debe cumplir con una serie de requisitos establecidos por normas de 

calidad específicas, en relación con distintos parámetros, de manera que no causen perjuicio a la 

salud de las personas que la consumen. 

Por tanto, el laboratorio de control de calidad Luis Eduardo de León Caicedo de agua del 

IBAL S.A E.S.P oficial, realiza el análisis del agua con el objetivo fundamental de formar una 

opinión acerca de la calidad de dicho recurso; y con base a los resultados llevar a cabo las 

respectivas acciones legales y disciplinarias. 

Para el aseguramiento de la calidad, el laboratorio pretende realizar la validación del 

método analítico para la determinación de turbidez y dureza total, con el fin de confirmar que se 

cumple con los requisitos particulares para el uso específico del método en estudio, siguiendo las 

condiciones del laboratorio y generando resultados confiables.  

Además, se pretende que esta validación sirva de base para una futura solicitud, ante un 

organismo acreditador, que certifique el cumplimiento del laboratorio bajo lo establecido en la 

norma ISO 17025:2005 para los laboratorios de ensayo. 
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Formulación del problema  

 

Las empresas prestadoras de servicios públicos, como acueductos, en sus laboratorios de 

análisis de agua tratada y cruda para consumo humano deben cumplir con los requisitos 

enmarcados dentro de la resolución 2115 de junio de 2007 del Ministerio de Salud y del 

MAVDT (Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial) en el cual se señalan las 

características, instrumentos y frecuencias del sistema de control y vigilancia para la calidad del 

agua. En el laboratorio de la planta de tratamiento del IBAL E.S.P, con el fin de garantizar la 

calidad del servicio a sus usuarios en análisis fisicoquímicos de agua y tener un desarrollo 

satisfactorio, se debe dar cumplimiento a los organismos de acreditación para laboratorios de 

ensayo, como: el programa de Inter-laboratorios de control de calidad de agua potable (PICCAP) 

del instituto nacional de salud exigencia del ( artículo 7 numeral 3 y 5 del decreto 1575 de 2007) 

dentro de la resolución 2115 de 2007 y solicitar la acreditación ante el organismo 

correspondiente, en este caso ONAC, bajo la norma ISO 17025:2005 en la cual se debe 

garantizar la calidad del agua, basados en análisis fisicoquímicos de dureza total y turbiedad, por 

medio de la validación acorde al Decreto 1575 de 2007 resolución 2115. Debido a que los 

análisis de los métodos anteriormente mencionados deben ser confiables para cumplir con lo 

estipulado en el Decreto 1575 de 2007 resolución 2115, en el cual se expiden las normas técnicas 

de calidad del Agua potable para consumo humano, la metodología en los análisis efectuados 

tiene que ser validada para estimar el nivel de confianza y otras medidas estadísticas que reflejen 

la buena calidad de los resultados de los análisis fisicoquímicos del IBAL S.A E.S.P. 
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Justificación 

 

El IBAL E.S.P, a través de su laboratorio Luis Eduardo de León Caicedo de control de 

calidad del agua, pretende brindar un mejor servicio a sus clientes por medio de procesos 

óptimos en sus análisis, como en la trazabilidad que realiza a las muestras recibidas o cadena de 

custodia, que permitan garantizar a sus usuarios y clientes (servicio de extensión) la idoneidad en 

sus resultados y en el desempeño técnico del analista de laboratorio. 

La validación de los métodos de análisis para las técnicas de turbiedad y dureza total en el 

agua, tratada y cruda, son una necesidad pertinente ya que permite brindar confianza en sus 

resultados al ofrecer precisión, exactitud, repetitividad y reproducibilidad a través de métodos ya 

estandarizados (Standard Methods).  

La importancia del presente trabajo se basa en la fiabilidad de los métodos a utilizar, y los 

beneficios que estos puedan aportar, permitiendo un servicio más idóneo y así, incentivar a un 

nuevo análisis; debido a que el método será, además de beneficioso al laboratorio en términos 

económicos, verificado.  
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Alcance 

 

Este trabajo abarca la documentación requerida para la validación de las metodologías 

analíticas físico-químicas aplicadas, desarrolladas en las técnicas de dureza total y turbiedad, 

basados en los parámetros y requisitos bajo el Decreto 1575 de 2007 resolución 2115 en el cual 

se expiden las Normas Técnicas de Calidad del Agua potable para consumo humano para todo el 

territorio Nacional, en busca de que el laboratorio de control de calidad de la Empresa de 

Acueducto y Alcantarillado del municipio de Ibagué IBAL S.A E.S.P oficial opte por una 

certificación ante la ONAC (Organismo Nacional de acreditación de Colombia) de la norma 

NTC ISO/IEC 17025:2005 (requisitos generales para competencia de los laboratorios de ensayo 

y calibración). 
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Objetivos 

 

 

Objetivo general  

 

Elaborar el plan de implementación de la validación de las metodologías analíticas 

aplicadas y desarrolladas en las técnicas de dureza y turbiedad siguiendo las normas del Sistema 

De Gestión del Laboratorio de Aseguramiento de la Calidad de Agua de la Empresa Ibaguereña 

de Acueducto y Alcantarillado IBAL S.A E.S.P. 

 

Objetivos específicos  

 

Verificar la veracidad de las metodologías de dureza total y turbiedad empleadas en el 

laboratorio de aseguramiento de la calidad de agua de la Empresa Ibaguereña de Acueducto y 

Alcantarillado IBAL S.A E.S.P basados en Decreto 1575 de 2007 resolución 2115. 

Documentar los procedimientos y requisitos técnicos obligatorios establecidos por los 

métodos estandarizados edición 22 (Standard Methods) para las pruebas de dureza total y 

turbiedad.  

Formular y desarrollar un plan de validación, con base en los Standard Methods, de los 

procedimientos que se realizan en el IBAL S.A E.S.P, para ser presentado ante el ente 

acreditador, ONAC (Organismo Nacional de Acreditación Colombiana). 

Contribuir a la implementación técnica y mejora de los procesos de calidad del 

laboratorio para la solicitud de visita ante un organismo acreditador y bajo el seguimiento de la 

norma ISO 17025 de 2005. 
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Marco Teórico 

 

En el sentido de productos químicos los suministros de agua no son puros como sucede 

con el agua destilada, desionizada. Desde los primeros tiempos de la química, se conocía al agua 

como el disolvente universal debido a su capacidad para disolver lentamente cualquier cosa con 

la que llegara a estar en contacto, desde gases hasta rocas (N.F.GRay).  

La calidad del agua puede definirse (Orellana, 2005) como el grado en el cual se ajusta a 

los estándares físicos, químicos y biológicos fijados por normas nacionales e internacionales. Se 

hace indispensable conocer los requisitos de calidad para cada uso a fin de determinar si se 

requiere tratamiento y qué procesos se deben aplicar para alcanzar la calidad deseada, 

recordando el hecho de que el agua pura no existe en la naturaleza; se habla de agua de calidad, 

cuando sus características la hacen aceptable para un cierto uso, por ejemplo, un agua que no 

sirve para beber, puede servir para riego.  

El conocimiento de las propiedades del agua derivadas de estas características es 

fundamental para valorar los posibles inconvenientes y perjuicios que su utilización pudiera 

ocasionar en sus consumidores (Idarraga, s.f). Los estándares de calidad también se usan para 

vigilar los procesos de tratamiento y corregirlos de ser necesario. 

El agua para consumo humano no debe contener microorganismos patógenos, ni 

sustancias tóxicas o nocivas para la salud, la calidad del agua no debe deteriorarse ni caer por 

debajo de los límites establecidos (UNICEF); siendo responsabilidad de la entidad prestadora del 

servicio público de acueducto controlar la calidad del agua que llega a cada vivienda.  
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Para cuantificar la calidad del agua se verifican un conjunto de características físicas, 

químicas y biológicas, las cuales se definen a continuación  

 

Características físicas del agua  

 

Son aquellas que se pueden detectar con los sentidos, lo cual implica que tiene incidencia 

directa sobre las condiciones estéticas del agua. Las características físicas son la turbiedad, el 

color, el sabor, el olor y la temperatura. 

Turbiedad. Es la interferencia al paso de la luz, producida por materia muy fina en 

suspensión y que da un aspecto desagradable al agua, mancha la ropa, puede afectar los 

alimentos y hace al agua sospechosa de contaminación. Es un parámetro amplio usado alrededor 

del mundo para describir la calidad del agua. El flujo de agua a través de la superficie terrestre 

puede ocasionar contaminación en los cuerpos de agua mediante el transporte de contaminantes, 

pertenecientes a animales, humanos y del terreno, lo que puede llevar a un aumento en la 

turbiedad en el cuerpo de agua superficial (Beneyto, 2009). 

La turbiedad puede presentarse también por:  

Arcillas, sílice, azufre.  

 Por carbonato de calcio precipitado en las aguas duras.  

Por el hidróxido de aluminio en las aguas tratadas.  

 Por el hidróxido férrico.  

Por organismos microscópicos.  
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Características químicas 

 

Dureza total. El término dureza se refiere a la concentración total de iones alcalinotérreos 

que hay en el agua. Como la concentración de Ca2+ y Mg 2+, de ordinario, de mucho mayor que 

la de los otros iones alcalinotérreos, la dureza prácticamente es igual a [Ca+2]+ [Mg+2]. La 

dureza se expresa, por lo general, por el número equivalente de miligramos de CaCO3 por litro 

(Harris, 2007). La cantidad de minerales que se encuentras difieren de forma significativa y 

según la variación de concentración de minerales encontrados en el agua describe el agua como 

“dura” o “blanda”.  

 

Tabla 1. Clasificación de dureza total 

Concentración 

mg 

CaCO3 /L 

Clasificación 

0-75 Blanda 

75 – 150 Moderadamente 

150 - 300 Dura 

Fuente: Ministerio de Salud 

 

Efectos a la salud del agua con dureza inaceptable 

 

 No son muchos los riesgos del agua dura en la salud como lo confirman Henry y Heinke 

(1999), pero si puede afectar el gusto en los humanos y crear a los consumidores problemas 

domésticos en la infraestructura de las tuberías. No obstante, cualquier descontrol de los 
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parámetros fisicoquímicos en el agua puede, de algún modo, afectar la salud humana y proceder 

a posteriores enfermedades por su consumo prolongado. 

Mora et al. (2000) reportaron una relación entre los cálculos en las vías urinarias y su 

relación con el consumo de calcio en el agua de bebida en Costa Rica, deduciendo que al 

consumir prolongadamente aguas con concentraciones mayores de 120 mg/l de CaCO3 se 

podrían presentar riesgos para quienes padezcan este tipo de enfermedades.  

 

Método de análisis de dureza total 

 

La dureza total en agua se puede determinar por los siguientes métodos (STANDARD 

METHODS): 

 Cálculo de dureza: aplicable a todas las aguas; proporciona una gran exactitud, si se 

realiza un análisis mineral, puede informarse del cálculo de dureza a partir de las valoraciones 

aisladas de calcio y magnesio (Harris, 2007), utilizando la siguiente ecuación: 

CaCO3 ⁄ L= 2,497(𝐶𝑎, 𝑚𝑔/𝐿) + 4,118(𝑀𝑔, 𝑚𝑔/𝐿) 

 

 Método titulométrico (complexométrico) EDTA: 

 

 Mide los iones calcio y magnesio y puede aplicarse, con las debidas modificaciones a 

cualquier clase de agua, este procedimiento facilita un medio de análisis rápido.  
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Para su determinación se realiza una valoración complexométrica con EDTA y negro de 

eriocromo T a pH 10 en medio amoniacal tamponado de la concentración total de Ca2+ y Mg2+ 

(Harris, 2007). 

Calculándose con la siguiente ecuación:  

CaCO3 ⁄ L = (V (mL) titulante × C (mg ⁄ L) titulante) / (V (mL) de muestra)). 

 

Fundamento en la valoración complexométrica EDTA para la determinación de 

dureza total. 

 

Esta técnica analítica es utilizada para la determinación de la dureza total carbonada en el 

agua, este método de valoración complexométrica EDTA, se basa en la determinación de los cationes 

metálicos Ca2+ y Mg2+, a soluciones tamponadas a valor de pH 10 con solución amoniacal para 

controlar las interferencias y posterior titulación con solución EDTA, la cual compleja estos cationes 

formando una coloración que permite el reconocimiento y cuantificación de los cationes responsables 

de la dureza en el agua. El EDTA es un reactivo notable no solo porque forma quelatos con todos los 

cationes, salvo los alcalinos, sino también porque muchos de los quelatos son estables para llevar a 

cabo valoraciones, esa considerable estabilidad resulta de los diversos sitios complejantes de la 

molécula que dan lugar a una estructura en forma de jaula, en la que el catión queda rodeado de 

manera efectiva y aislado de la molécula disolvente (Skoog, s.f.). 

 

 Características biológicas 

 



26 

 

Existen gran variedad de bacterias que se encuentran en la naturaleza y las que se hallan 

en el agua son de importancia sanitaria. El agua suele contener parásitos, bacterias, virus y 

protozoos que se descargan en el agua producto de la contaminación, estas bacterias patógenas 

causan enfermedades al hombre y a los animales.  

Entre las enfermedades adquiridas por consumo de agua con organismos patógenos son la 

fiebre tifoidea, la disentería, el cólera, diarrea o gastroenteritis y erupciones cutáneas. (SENA, 

1999) 

  

Marco Legal 

 

 

En Colombia la norma estipulada para la calidad del Agua está regida por la Resolución 

2115, en la que se señalan características, instrumentos básicos y frecuencias del sistema de 

control y vigilancia para la calidad del agua para consumo humano, donde se menciona el valor 

máximo aceptable para la turbidez cuya información se encuentra en el artículo 2o del 

mencionado decreto, que cita: 

Artículo 2º.- Características Físicas.  

 

El agua para consumo humano no podrá sobrepasar los valores máximos aceptables 

para cada una de las características físicas que se señalan a continuación: 
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Tabla 2. Características físicas 

Características 

físicas 

Expresadas 

como 

Valor 

Máximos aceptables 

Color aparente  

Unidades de 

platinos cobalto 

(UPC) 

15 

Olor y sabor 
Aceptable o no 

aceptable 
Aceptable 

Turbiedad 

Unidades 

nefelométricas de 

turbiedad (UNT) 

2 

Fuente: Ministerio de la Protección Social Ministerio de Ambiente, Vivienda y 

Desarrollo Territorial. Resolución número 2115 (2007) 

 

Artículo 7 ̊ Características Químicas que tienen mayores consecuencias económicas e 

indirectas sobre la salud humana.  

 

Tabla 3. Características Químicas que tienen mayores consecuencias 

Elementos y compuestos 

químicos que tienen 

implicaciones de tipo 

económico 

Expresadas como Valor máximo aceptable 

(mg/L) 

Calcio  Ca  60 

Alcalinidad Total CaCO3 200 

Cloruros  Cl-2 250 

Aluminio  Al+3 0.2 

Dureza Total  CaCO3 300 

Hierro Total Fe 0.3 

Magnesio Mg 36 

Manganeso  Mn 0.1 

Molibdeno  Mo 0.07 

Sulfato  SO4
-2 250 

Zinc Zn 3 

Fosfato PO4
-2 0.5 

Fuente: Ministerio de la Protección Social Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo 

Territorial Resolución número 2115. (2007) 
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Acreditación en Colombia: 

 

 La acreditación, según el decreto 2269/93 es el proceso mediante el cual se reconoce la 

competencia técnica y la idoneidad de organismos de certificación e inspección, laboratorios de 

ensayo y metrología.  

 

Marco Referencial 

 

 

El Laboratorio de Control de Calidad se encarga de garantizar el cumplimiento de las 

disposiciones legales (Decreto 1575 de 2007 resolución 2115) con el cual se expiden las normas 

técnicas de calidad del Agua potable para todo el territorio Nacional y Evaluar las condiciones de 

calidad del Agua suministrada a los usuarios, garantizando el consumo seguro sin producir 

efectos adversos para la salud (IBAL, 2011).  

El laboratorio de aseguramiento de la calidad del agua del IBAL realiza análisis al agua 

cruda y tratada para el consumo humano, de tipo fisicoquímico y microbiológico dentro de unos 

parámetros reglamentados por la resolución 2115 de junio 22 del 2007 del ministerio de la 

protección social, ministerio de ambiente, vivienda y desarrollo territorial en la cual se informan 

los valores máximos permitidos para los análisis realizados. El laboratorio se encuentra inscrito 

en el programa de inter-laboratorios de control de calidad de agua potable (PICCAP) del Instituto 

Nacional de Salud (artículo 7 del decreto 1575 de 2007).  
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El laboratorio cuenta con un espacio físico con áreas separadas y se encuentra dividido en 

un área administrativa, donde se recensionan y/o entregan las muestras además de todo lo 

referido a documentación adjunta al mismo, los laboratorios para el análisis fisicoquímico y 

microbiológico de ensayo de análisis de agua para consumo son independientes, un área de 

lavado y un camerino para el personal (IBAL, 2011). 

Cuenta con 20 Años de experiencia en la realización de análisis físico químicos y 

microbiológicos de aguas son garantía de confiabilidad y calidad. 

El laboratorio de control de calidad de la empresa se convierte en la principal herramienta 

para garantizar la calidad del agua suministrada a los ibaguereños. 

Desarrolla un programa de monitoreo de la calidad del agua antes de sus tratamiento, 

durante el proceso y su distribución a toda la ciudad. Diariamente se toman muestras en los 

diferentes puntos concertados con la secretaria de salud municipal, con el propósito de valorar 

sus condiciones fisicoquímicas como son dureza total y turbiedad (IBAL, 2011). 

El laboratorio de aseguramiento de la calidad del agua tiene como misión y visión para 

brindar calidad de servicio a los ibaguereños. 

Misión 

Verificar mediantes pruebas de laboratorio, que el proceso de potabilización fue 

correctamente efectuado y que la calidad del agua se conserva a lo largo de la red de 

distribución. 

 Visión  
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Seremos un laboratorio que garantice tanto a la empresa como a sus usuarios, la 

confianza en los resultados y por ende en calidad del elemento necesario para la supervivencia: 

el agua potable es vida. 

Dentro de los tipos de agua que se consideran en el laboratorio son:  

Agua cruda: es aquella a la que no se le ha realizado ningún tratamiento como el agua de 

los ríos, quebradas, del acueducto, es decir que no se ha recibido ningún procedimiento para su 

potabilización.  

Agua tratada: es el agua a la que se le realiza el tratamiento en la planta de 

potabilización, donde se adicionan desinfectantes y coagulantes para eliminar todas las 

impurezas y bacterias que contiene.  

Agua potable: es el agua que no implica ningún riesgo para la salud del consumidor y no 

produce daños en los bienes materiales.  

Agua contaminada: es el agua que ha recibido bacterias o sustancias tóxicas que la 

hacen inadecuada para la bebida y el aseo corporal, aunque su apariencia sea la de agua limpia. 

 

Tabla 4.Personal del laboratorio 

Jefe Grupo Aseguramiento 

de Calidad de Agua 

Técnico Analista  

Analista Laboratorio I 

Analista Laboratorio II  

Fuente: Grupo aseguramiento de la calidad –IBAL- 
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Metodología  

 

Los ensayos se llevaron a cabo en el laboratorio de calidad de  agua IBAL, en el  mes de  

septiembre.  

En la primera fase se realizó el conocimiento de los procesos y sistemas recopilando 

información sobre las técnicas de dureza total y turbiedad realizadas por el laboratorio de calidad 

del IBAL, en esta fase se incluye conocimiento de los siguientes sistemas de tanques, puntos de 

muestreos e infraestructura del laboratorio, equipos y materiales.  

Teniendo en cuenta las técnicas implementadas se da inicio a la revisión de la 

documentación existente en el laboratorio y se realizara una lista de chequeo del cumplimiento 

de los requisitos establecidos NTC ISO/IEC 1075: 2005, verificando las deficiencias y/o 

fortalezas relacionadas a lo establecido por la NTC (Ver Anexo 1).  

Una vez obtenida la lista de chequeo y el conocimiento de la técnica dureza total y 

turbiedad aplicada en el laboratorio se da inicio al plan de validación (Ver Anexo 3. Plan de 

validación de dureza total y de turbiedad) 
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Ilustración 1. Metodología de Trabajo 

 

Fuente: autoría propia 

 

Verificación de métodos 

 

Se debe verificar el desempeño de los métodos estandarizados, los métodos 

estandarizados usados fuera del alcance propuesto, y las ampliaciones o modificaciones de 

métodos estandarizados. Los métodos de análisis se verifican en cualquiera de los siguientes 

casos: 

 Para verificar que el método es adecuado para su aplicación en el laboratorio. 

 Cuando se incorporan mejoras al método o se amplía su alcance para matrices complejas. 

 Cuando el control de calidad o las pruebas de evaluación de desempeño indican que el 

rendimiento del método es deficiente. 

 Cuando es indispensable el cambio de un equipo que afecte la calidad de los resultados. 

 Cuando se realizan cambios en los métodos ya validados y/o verificados y la evaluación de 

tales cambios, debidamente documentada, indica que se debe verificar su influencia en el 

método.  
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Los parámetros de verificación para cada método dependen del principio físico o químico 

de la medición, ya que algunas variables no pueden ser cuantificadas porque no aplican o porque 

no existe un patrón de comparación confiable. 

 

Programación de Ensayos 

 

Antes de iniciar la etapa experimental se debe elaborar un plan detallado en que se 

definan los ensayos a realizar, con el fin de conseguir y alistar todos los equipos, materiales, 

insumos, muestras y estándares necesarios para la verificación completa (Ver Anexo 4: Equipos 

y Reactivos). 

Los ensayos para establecer el intervalo de trabajo y el límite de detección se deben 

ejecutar antes de los demás ensayos. 

Los valores de cantidad o concentración de analito a ser analizados en las verificaciones 

se establecen con base en el intervalo de aplicación del método, los valores usuales de las 

muestras y la información bibliográfica. 

Los ensayos para evaluar precisión, exactitud y recuperación se ejecutan durante varios 

días, preferiblemente consecutivos, según la posibilidad de cada método y la estabilidad del 

analito. 

Una vez terminada la verificación, el analista encargado elabora un informe detallado con 

los resultados de todo el proceso, para ser aprobado por el Director de Laboratorio mediante la 

firma de la declaración de conformidad del método (Ver anexo 2 Datos de determinación de 

dureza total). 
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Plan de Validación para Dureza Total SM 2320C 

 

Tabla 5.Plan de Validación para Dureza Total SM 2320C 

1. Alcance de la Validación 

Parámetro: Dureza Total  

Método: Método Complexométrico - SM 2340 C Ed. 22  

Unidades: mg/L CaCO3  

Matriz: Agua Cruda, Agua Filtrada 1500, Red de Distribución 

Variables a 

Cuantificar: 

Volumen consumido del titulante.  

Rango de 

Trabajo: 

LC - 350 mg/L 

2. Muestras (según la tabla 2010 I y 2010 II del SM ed. 22 se deben trabajar) 

Denominación Descripción 
Concentraci

ón/ Muestra 

Blanco Agua libre de dureza **** 

Estándar Bajo 

(Eb) 
Estándar de concentración cercana al LC 

5, 10, 25 

mg/L 

Estándar medio 

(Em) 

Estándar de concentración aproximada al 50% 

del rango de trabajo 
150 mg/L 

Estándar alto 

(Ea) 

Estándar de concentración aproximada al 90% 

del rango de trabajo 
350 mg/L 

M1 Muestra Natural de Agua Cruda **** 

M2 Muestra Natural Agua Filtrada 1500 **** 
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M3 Muestra Natural Red de distribución **** 

3. Materiales, Equipos y Reactivos 

Insumo Descripción 

Materiale

s 

Pipeta Volumétrica de 10 mL tolerancia 0,1 ml SERVIMETERS S.A 

MARCA SILBER BRAND MODELO ETERNA SMVV 2942.2014 

Balón aforado de 250 mL tolerancia 0,15 ml MARCA SCHOT BRAND 

Celda para turbidimetro 

Equipos 
Turbidimetro CAT 2084900/6 MARCA HACH MODELO 2100N No. DEL 

SERIAL: 11100C028008 SMVV 0041.2014 SERVIMETERS S.A  

Reactivos 

Formazin suspensión, patrón primario MARCA HACH CAT 2659701 LOTE 

A 4031 >1 UNT FECHA DE EXPIRACION APRIL 2015  

LOTE A 4020 PARA EL DE 200UNT 

LOTE A 4014 PARA EL DE 400 UNT 

Fuente: Propia  

 

Diseño Experimental 

 

Intervalo lineal y selectividad 

 

a. Ensayos a realizar 

 

No aplica para el método puesto que ya se cuenta con relación entre las variables. 
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Límites  

 

a. Ensayos a realizar 

 

 Límite de Detección: Analizar de 6 a 10 blancos o estándares diferentes, medidos una vez 

cada uno. 

 

 Límite de Cuantificación: Analizar de 6 a 10 estándares de baja concentración 

sucesivamente mayores entre sí (mínimo dos) y se calcula el respectivo límite de 

confianza del 95%, hasta encontrar la concentración para la cual el coeficiente de 

variación y/o el porcentaje de error cumplen el criterio establecido como máximo 

aceptable. 

 

a. Cálculos 

Tabla 6.Cálculo de los limites 

Límite Crítico (LC) LC = 1,645*S 

Límite de Detección (LOD) LOD = 3,29*S 

Límite de Cuantificación (LQD) LQD = 10*S 

Fuente: Propia 

 

b. Criterio de Aceptación 

 

En el cálculo de los límites se debe cumplir que LC<LOD<LQD 

 

Precisión (como repetibilidad y reproducibilidad) 
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La repetibilidad y la reproducibilidad dependen generalmente de la concentración del 

analito y se deben determinar para diferentes concentraciones, estableciendo, cuando sea 

relevante, la relación entre la concentración y el coeficiente de variación. 

A partir de las desviaciones estándar de repetibilidad (sr) y reproducibilidad (sR) se 

calculan los límites de repetibilidad, r, y de reproducibilidad, R, que permiten saber si la 

diferencia entre análisis duplicados es significativa, en las respectivas condiciones. 

 

a. Ensayos a realizar 

 

Para Repetibilidad: 

 

Analizar mínimo 3 réplicas de las muestras naturales y estándares definidos bajo las 

mismas condiciones, el mismo día de trabajo y el mismo analista. 

 

Para Reproducibilidad: 

 

Analizar mínimo 3 réplicas de las muestras naturales y estándares definidos (las mismas 

trabajadas en la repetibilidad) bajo las siguientes condiciones, cuando sea aplicable: 

 

 Diferentes analistas con el mismo equipo en diferentes periodos de tiempo. 

 Diferentes analistas en diferentes equipos en diferentes periodos de tiempo. 

 El mismo analista con el mismo equipo en diferentes periodos de tiempo (mínimo dos días 

diferentes). 

 

Los ensayos de exactitud y recuperación repetidos bajo las mismas condiciones hacen 

parte de la evaluación de la precisión. 
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b. Cálculos 

 

Calcular la desviación estándar, s, y el coeficiente de variación, CV: 

1

1

2

n-

)x(x

s

n

i

i






 

x

s
CV

100
  

CV = coeficiente de variación 

n = número total de datos que forman una serie (tamaño de muestra) 

s = desviación estándar de una serie finita de datos 

x  = valor promedio de una serie finita de datos 

xi = cada valor de una serie de mediciones repetidas 

 

Hacer gráficas de coeficiente de variación contra concentración y de desviación estándar 

contra concentración, con todos los resultados obtenidos, para establecer su mutua relación en 

todo el intervalo de trabajo. En ocasiones en éste tipo de gráficas se identifica algún factor de 

proporcionalidad entre la concentración y la precisión, o incluso constancia en todo el intervalo, 

que sirven como una expresión global del método. 

 

c. Criterio de Aceptación 

 

Tabla 7.criterios de aceptación repetibilidad 

Parámetro Criterio de aceptación Nivel de desempeño 

Coeficiente de variación  25% Satisfactorio 

Error relativo  10% Satisfactorio 

Fuente: Laboratorio Luis  Eduardo De León Caicedo 
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Exactitud como sesgo 

 

La aplicación de un método de análisis involucra un sesgo combinado, causado por el 

sesgo propio del método (que surge de errores sistemáticos inherentes a él) y por el sesgo del 

laboratorio (que surge de errores sistemáticos característicos del laboratorio). 

 

a. Ensayos a realizar 

 

Analizar varias réplicas de los estándares definidos.  

 

Nota: Estos análisis ya se han realizado para las pruebas de precisión, es necesario 

tener mínimo 12 datos entre todos los analistas y días de trabajo. 

 

b. Cálculos 

 

Calcular el porcentaje de error relativo: 

 

100
exp





real

real

C

CC
%E

 

%E = error relativo porcentual 

Cexp = concentración leída experimentalmente 

Creal = concentración esperada 

 

Hacer una gráfica de error relativo contra concentración, con todos los resultados 

obtenidos, para establecer su mutua relación en todo el intervalo de trabajo. 
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Para determinar la aceptabilidad del sesgo, realizar cálculo de la t-student por la siguiente 

formula: 

 

 

 

 

 es el valor esperado 

 es el valor promedio obtenido 

 es la desviación estándar de los datos 

 es el número de datos 

 

c. Criterio de Aceptación 

 

Tabla 8.Criterio de Aceptación Exactitud 

Parámetro Criterio de aceptación Nivel de desempeño 

Error relativo  10% Satisfactorio 

t de student t cal < t tab Satisfactorio 

Fuente: Laboratorio Luis  Eduardo De León Caicedo 

 

 

Exactitud como recuperación 

 

Según especificaciones del estándar método ed. 22 en control de calidad, no se presentan 

muestras adicionadas en este método normalizado. 

 

Otras variables aplicables para validación de métodos 
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Los parámetros de selectividad, especificidad y robustez no se evalúan usualmente en la 

verificación de métodos normalizados, sino que son de obligatoria aplicación para las 

validaciones como tal. La información proporcionada a continuación es solamente ilustrativa, 

porque en estos casos se deben definir y aplicar diseños experimentales estadísticos 

multivariados. 

 

Plan de Validación para Turbidez SM 2130B 

 

Tabla 9.Plan de Validación para Turbidez SM 2130B 

1. Alcance de la Validación 

Parámetro: Turbiedad  

Método: Método Nefelometrico - SM 2130 B Ed. 22 

Unidades: NTU  

Matriz: Agua Cruda, Agua Filtrada 1500, Red de Distribución 

Variables a Cuantificar: NTU 

Rango de Trabajo: LC – 400 NTU 

2. Muestras (según la tabla 2010 I y 2010 II del SM ed. 22 se deben trabajar) 

Denominación Descripción 
Concentraci

ón/ Muestra 

Blanco Agua destilada **** 

Estándar Bajo 

(Eb) 
Estándar de concentración cercana al LC 

0,1 – 0,5 – 

1,0 NTU 

Estándar medio 

(Em) 

Estándar de concentración aproximada al 50% 

del rango de trabajo 

20 – 200 

NTU 
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Estándar alto 

(Ea) 

Estándar de concentración aproximada al 90% 

del rango de trabajo 
400 NTU 

M1 Muestra Natural de Agua Cruda **** 

M2 Muestra Natural Agua Filtrada 1500 **** 

M3 Muestra Natural Red de distribución **** 

2. Muestras (según la tabla 2010 I y 2010 II del SM ed. 22 se deben trabajar) 

Denominación Descripción 
Concentraci

ón/ Muestra 

Blanco Agua libre de dureza **** 

Estándar Bajo 

(Eb) 
Estándar de concentración cercana al LC 

5, 10, 25 

mg/L 

Estándar medio 

(Em) 

Estándar de concentración aproximada al 50% 

del rango de trabajo 
150 mg/L 

Estándar alto 

(Ea) 

Estándar de concentración aproximada al 90% 

del rango de trabajo 
350 mg/L 

M1 Muestra Natural de Agua Cruda **** 

M2 Muestra Natural Agua Filtrada 1500 **** 

M3 Muestra Natural Red de distribución **** 

3. Materiales, Equipos y Reactivos 

Insumo Descripción 

Materiales 

Erlenmeyer de 250 mL SMVV2943.2014 MARCA SIMAX 

Probeta de 100 mL SMVV2945.2014 tolerancia del 95,45% SILBER BRAND 

Pipeta Volumétrica de 1 mL tolerancia 0,01ml SILBER BRAND 
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Pipeta Volumétrica de 10 mL tolerancia 0,1 ml SILBER BRAND 

Equipos 

Macropipeteador Marca ACCU-JET PRO BRAND serial No.0313007 

Titulador digital TITRATOR DIGITAL MARCA HACH MODELO 16900, serial: 

11070006772 23800, ANDIA 22_8_11 

Reactivos 

Solución Buffer Hardness MARCA HACH CAT 424-49 LOTE No.A2081 

FECHA DE EXPIRACION: SEPTIEMBRE DE 2016 

EDTA TETRASODIUM SALT 0.800+- 0.004M MARCA HACH CAT14399-01 

LOTE No.A4293 FECHA DE EXPIRACION: APRIL 2017 

Hidróxido de amonio u Solución de amonio  

Indicador MANVER 2 HARDNESS INDICATOR CAT 851-99 LOTE No. A3106 

EXPIRACION: APRIL 2018  

Fuente: Propia  

 

4. Diseño Experimental 

 

INTERVALO LINEAL Y SELECTIVIDAD:  

 

b. Ensayos a realizar 

 

No aplica para el método puesto que ya se cuenta con relación entre las variables. 

 

Límites  

 

b. Ensayos a realizar 
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 Límite de Detección y cuantificación: Analizar de 6 a 10 blancos, medidos una vez cada 

uno. 

 

 Límite de Cuantificación: Analizar de 6 a 10 estándares de baja concentración 

sucesivamente mayores entre sí (mínimo dos) y se calcula el respectivo límite de 

confianza del 95%, hasta encontrar la concentración para la cual el coeficiente de 

variación y/o el porcentaje de error cumplen el criterio establecido como máximo 

aceptable. 

 

c. Cálculos 

 

Tabla 10.Calculos limites turbiedad 

Límite Crítico (LC) LC = 1,645*S 

Límite de Detección (LOD) LOD = 3,29*S 

Límite de Cuantificación 

(LQD) 

LQD = 10*S 

Fuente: propia 

 

d. Criterio de Aceptación 

 

En el cálculo de los límites se debe cumplir que LC<LOD<LQD 

 

Precisión (como repetibidad y reproducibilidad) 
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La repetibilidad y la reproducibilidad dependen generalmente de la concentración del 

analito y se deben determinar para diferentes concentraciones, estableciendo, cuando sea 

relevante, la relación entre la concentración y el coeficiente de variación. 

A partir de las desviaciones estándar de repetibilidad (sr) y reproducibilidad (sR) se 

calculan los límites de repetibilidad, r, y de reproducibilidad, R, que permiten saber si la 

diferencia entre análisis duplicados es significativa, en las respectivas condiciones. 

 

d. Ensayos a realizar 

 

Para Repetibilidad: 

 

Analizar mínimo 3 réplicas de las muestras naturales y estándares definidos bajo las 

mismas condiciones, el mismo día de trabajo y el mismo analista. 

 

Para Reproducibilidad: 

 

Analizar mínimo 3 réplicas de las muestras naturales y estándares definidos (las mismas 

trabajadas en la repetibilidad) bajo las siguientes condiciones, cuando sea aplicable: 

 

 Diferentes analistas con el mismo equipo en diferentes periodos de tiempo. 

 Diferentes analistas en diferentes equipos en diferentes periodos de tiempo. 

 El mismo analista con el mismo equipo en diferentes periodos de tiempo (mínimo dos días 

diferentes) 

 El mismo analista en diferentes equipos en diferentes periodos de tiempo. 
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Los ensayos de exactitud y recuperación repetidos bajo las mismas condiciones hacen 

parte de la evaluación de la precisión. 

 

e. Cálculos 

 

Calcular la desviación estándar, s, y el coeficiente de variación, CV: 

1

1

2

n-

)x(x

s

n

i

i






 

x

s
CV

100
  

CV = coeficiente de variación 

n = número total de datos que forman una serie (tamaño de muestra) 

s = desviación estándar de una serie finita de datos 

x  = valor promedio de una serie finita de datos 

xi = cada valor de una serie de mediciones repetidas 

 

Hacer gráficas de coeficiente de variación contra concentración y de desviación estándar 

contra concentración, con todos los resultados obtenidos, para establecer su mutua relación en 

todo el intervalo de trabajo. En ocasiones en éste tipo de gráficas se identifica algún factor de 

proporcionalidad entre la concentración y la precisión, o incluso constancia en todo el intervalo, 

que sirven como una expresión global del método. 

 

f. Criterio de Aceptación 

 

Tabla 11. Criterio de aceptación turbiedad 

Parámetro Criterio de aceptación Nivel de desempeño 

Coeficiente de variación  25% Satisfactorio 
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Error relativo  10% Satisfactorio 

Fuente: Propia 

 

Exactitud como sesgo 

 

La aplicación de un método de análisis involucra un sesgo combinado, causado por el 

sesgo propio del método (que surge de errores sistemáticos inherentes a él) y por el sesgo del 

laboratorio (que surge de errores sistemáticos característicos del laboratorio). 

 

d. Ensayos a realizar 

 

Analizar varias réplicas de los estándares definidos.  

 

Nota: Estos análisis ya se han realizado para las pruebas de precisión, es necesario 

tener mínimo 12 datos entre todos los analistas y días de trabajo. 

 

e. Cálculos 

 

Calcular el porcentaje de error relativo: 

 

100
exp





real

real

C

CC
%E

 

%E = error relativo porcentual 

Cexp = concentración leída experimentalmente 

Creal = concentración esperada 
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Hacer una gráfica de error relativo contra concentración, con todos los resultados 

obtenidos, para establecer su mutua relación en todo el intervalo de trabajo. 

Para determinar la aceptabilidad del sesgo, realizar cálculo de la t-student por la siguiente 

formula: 

 

 

 

 es el valor esperado 

 es el valor promedio obtenido 

 es la desviación estándar de los datos 

 es el número de datos 

 

f. Criterio de Aceptación 

 

Tabla 12. Criterios de Aceptación Exactitud 

Parámetro Criterio de aceptación Nivel de desempeño 

Error relativo  10% Satisfactorio 

t de student t cal < t tab Satisfactorio 

Fuente: propia 

 

Exactitud como recuperación 

 

Según especificaciones del estándar método ed. 22 en control de calidad, no se presentan 

muestras adicionadas en este método normalizado. 

 

Otras variables aplicables para validación de métodos 
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Los parámetros de selectividad, especificidad y robustez no se evalúan usualmente en la 

verificación de métodos normalizados, sino que son de obligatoria aplicación para las 

validaciones como tal. La información proporcionada a continuación es solamente ilustrativa, 

porque en estos casos se deben definir y aplicar diseños experimentales estadísticos 

multivariados. 

 

Verificación del método de análisis Dureza Total Técnica de Titulación con EDTA Método 

SM 22 2340 C.  

 

Límite de detección y cuantificación  

Para este método se analizaron 10 repeticiones de blanco y de los patrones de 5, 10 y 25 

mg/L de CaCO3, se procedió como una muestra normal, los datos se muestran en la Tabla 13.  

  

Tabla 13. Blancos y Estándar bajo 

Analista 1 Analista 2 

BLANCO

S 

ESTANDARES (mg/L 

CaCO3) 
BLANCO

S 

ESTANDARES (mg/L 

CaCO3) 

5 10 25 5 10 25 

0 4,80 9,60 24,00 0 3,2 9,6 22,4 

0 4,80 8,00 22,40 0 6,4 8 22,4 

0 6,40 6,40 24,00 0 4,8 8 24 

0 3,20 11,20 22,40 0 4,8 8 24 

0 3,20 9,60 22,40 0 3,2 9,6 22,4 

0 4,80 6,40 24,00 0 4,8 8 22,4 

0 3,20 6,40 22,40 0 3,2 9,6 24 
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0 4,80 8,00 24,00 0 6,4 9,6 22,4 

0 4,80 6,40 22,40 0 4,8 9,6 24 

0 3,20 9,60 22,40 0 4,8 8 22,4 

0 4,80 8,00 24,00 0 4,8 8 22,4 

0 6,40 9,60 22,40 0 3,2 8 24 

0 3,20 9,60 24,00 0 3,2 6,4 22,4 

0 4,80 9,60 24,00 0 3,2 9,6 22,4 

0 4,80 9,60 22,40 0 6,4 8 24 

Fuente: Resultados de la validación 

  

Tabla 14. Análisis de Blancos y Patrones de Baja 

Analista 1 Analista 2 

ESTADISTICA 

ESTANDARES (mg/L CaCO3) ESTANDARES (mg/L CaCO3) 

5 10 25 5 10 25 

S 1,05 1,56 0,83 1,20 0,988 0,811 

Varianza 1,09 2,44 0,68 1,434 0,975 0,658 

%CV 23,3% 18,3% 3,6% 0,267 11,6% 3,52% 

Error,% 10,4% 14,7% 7,4% 10,4% 15% 7,84% 

 Fuente: Resultados de la validación 

 

Según el análisis estadístico, el patrón de 25 mg/L CaCO3 cumple con él % error 

establecido por el laboratorio, por lo tanto los limites se calculan a partir de la desviación 

estándar de este patrón, presentándose los siguientes resultados:  
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Tabla 15. Límites del método 

 Analista 1    Analista 2 

LC 1,36 Criterio de Aceptación LC 1,33 Criterio de Aceptación 

LOD 2,73 LC<LOD<LQD LOD 2,67 LC<LOD<LQD 

LQD 8,3 CUMPLE LQD 8,26 CUMPLE 

 Fuente: Resultados de la validación 

 

Precisión por repetibilidad y reproducibilidad 

 

Con los resultados de desviación estándar y el coeficiente de variación de 3 estándares de 

referencia, se analiza la repetibilidad y la reproducibilidad, como se muestra a continuación: 

 

Tabla 16.  Análisis estadístico de patrones y muestras analista 1 

Patrón 25 

     

 

Concentración 

(mg/L) 
Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 M 

24,00 

23,47 0,924 0,853 3,94% 6,13% 22,40 

24,00 

D1 J 

22,40 

22,93 0,924 0,853 4,03% 8,27% 22,40 

24,00 
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D2 M 

22,40 

22,93 0,924 0,853 4,03% 8,27% 24,00 

22,40 

D2 J 

22,40 

4,80 1,600 2,560 33,33% 4,00% 24,00 

22,40 

D3 M 

24,00 

23,47 0,924 0,853 3,94% 6,13% 24,00 

22,40 

Patrón 150 

     

 

Concentración 

(mg/L) 
Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 M 

147,2 

147,7 0,9238 0,853 0,63% 1,51% 148,8 

147,2 

D1 J 

147,2 

148,3 0,9238 0,853 0,62% 1,16% 148,8 

148,8 

D2 M 

148,8 

147,7 0,9238 0,853 0,63% 1,51% 147,2 

147,2 

D2 J 147,2 148,3 0,9238 0,853 0,62% 1,16% 
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148,8 

148,8 

D3 M 

147,2 

148,3 0,9238 0,853 0,62% 1,16% 148,8 

148,8 

Patrón 350 

     

 

Concentración 

(mg/L) 
Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 M 

348,8 

347,2 1,600 2,560 0,46% 0,80% 347,2 

345,6 

D1 J 

347,2 

347,7 0,924 0,853 0,27% 0,65% 347,2 

348,8 

D2 M 

347,2 

347,7 0,924 0,853 0,27% 0,65% 348,8 

347,2 

D2 J 

348,8 

347,2 1,600 2,560 0,46% 0,80% 347,2 

345,6 

D3 M 

347,2 

347,7 0,924 0,853 0,27% 0,65% 

348,8 
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347,2 

 

 

M1 Cruda 

    

 

Concentración 

(mg/L) 
Promedio S Varianza %CV 

D1 M 

82,56 

82,1 0,739 0,546 0,90% 81,28 

82,56 

D1 J 

82,56 

82,4 0,891 0,794 1,08% 83,2 

81,44 

D2 M 

82,56 

82,8 0,370 0,137 0,45% 83,2 

82,56 

D2 J 

82,56 

82,6 0,000 0,000 0,00% 82,56 

82,56 

D3 M 

81,44 

81,8 0,697 0,486 0,85% 81,28 

82,56 

M2 Filtrada 1500 
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Concentración 

(mg/L) 
Promedio S Varianza %CV 

D1 M 

83,2 

82,9 0,462 0,213 0,56% 82,4 

83,2 

D1 J 

83,2 

83,6 0,739 0,546 0,88% 84,48 

83,2 

D2 M 

83,2 

82,8 0,739 0,546 0,89% 83,2 

81,92 

D2 J 

81,92 

82,6 0,640 0,410 0,78% 83,2 

82,56 

D3 M 

82,08 

82,9 0,805 0,649 0,97% 83,04 

83,68 

M3 Red distribución 

    

 

Concentración 

(mg/L) 
Promedio S Varianza %CV 

D1 M 

83,36 

83,6 0,756 0,572 0,90% 

84,48 
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83,04 

D1 J 

83,68 

83,0 1,201 1,442 1,45% 81,6 

83,68 

D2 M 

83,2 

83,6 0,739 0,546 0,88% 84,48 

83,2 

D2 J 

83,2 

82,6 0,647 0,418 0,78% 81,92 

82,72 

D3 M 

82,56 

82,1 0,739 0,546 0,90% 81,28 

82,56 

Fuente Propia. Mediciones llevadas a cabo en 3 días en las dos jornadas mañana y tarde.  

 

Tabla 9.  Análisis estadístico de patrones y muestras analista 2 

Patrón 5 

     

 

Concentración 

(mg/L) 
Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 T 

24,00 

23,47 0,924 0,853 3,94% 6,13% 22,40 

24,00 
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D2 M 

22,40 

22,93 0,924 0,853 4,03% 8,27% 22,40 

24,00 

D2 T 

22,40 

22,93 0,924 0,853 4,03% 8,27% 24,00 

22,40 

D3 M 

22,40 

22,93 0,924 0,853 4,03% 8,27% 24,00 

22,40 

D3 T 

24,00 

23,47 0,924 0,853 3,94% 6,13% 24,00 

22,40 

Patrón 150 

     

 

Concentración 

(mg/L) 
Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 T 

148,8 

148,3 0,9238 0,853 0,62% 1,16% 148,8 

147,2 

D2 M 

147,2 

148,3 0,9238 0,853 0,62% 1,16% 148,8 

148,8 

D2 T 148,8 147,7 0,9238 0,853 0,63% 1,51% 
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147,2 

147,2 

D3 M 

147,2 

148,3 0,9238 0,853 0,62% 1,16% 148,8 

148,8 

D3 T 

148,8 

148,3 0,9238 0,853 0,62% 1,16% 148,8 

147,2 

Patrón 350 

     

 

Concentración 

(mg/L) 
Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 T 

345,6 

346,1 0,924 0,853 0,27% 1,10% 345,6 

347,2 

D2 M 

348,8 

348,3 0,924 0,853 0,27% 0,50% 348,8 

347,2 

D2 T 

345,6 

346,1 0,924 0,853 0,27% 1,10% 345,6 

347,2 

D3 M 

348,8 

346,1 2,444 5,973 0,71% 1,10% 

344 
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345,6 

D3 T 

345,6 

347,2 1,600 2,560 0,46% 0,80% 348,8 

347,2 

 

M1 Cruda 

    

 

Concentración 

(mg/L) 
Promedio S Varianza %CV 

D1 M 83,2 

83,0 0,370 0,137 0,45% 

 

83,2 

82,56 

D1 J 81,44 

82,0 1,065 1,135 1,30% 

 

81,28 

83,2 

D2 M 84,48 

83,0 1,526 2,330 1,84% 

 

81,44 

83,2 

D2 J 81,28 

82,6 1,109 1,229 1,34% 

 

83,2 

83,2 

D3 M 83,2 

82,4 0,891 0,794 1,08% 

 

81,44 
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82,56 

M2 Filtrada 1500 

    

 

Concentración 

(mg/L) 
Promedio S Varianza %CV 

D1 M 81,6 

83,5 1,663 2,765 1,99% 

 

84,48 

84,48 

D1 J 82,56 

82,8 0,370 0,137 0,45% 

 

83,2 

82,56 

D2 M 82,56 

82,6 0,000 0,000 0,00% 

 

82,56 

82,56 

D2 J 82,56 

82,1 0,739 0,546 0,90% 

 

81,28 

82,56 

D3 M 82,56 

82,1 0,739 0,546 0,90% 

 

81,28 

82,56 

M3 Red distribución 

    

 

Concentración 

(mg/L) 
Promedio S Varianza %CV 
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D1 M 82,56 

82,8 0,370 0,137 0,45% 

 

83,2 

82,56 

D1 J 82,56 

82,6 0,000 0,000 0,00% 

 

82,56 

82,56 

D2 M 84,48 

83,6 0,739 0,546 0,88% 

 

83,2 

83,2 

D2 J 84,48 

83,7 0,721 0,521 0,86% 

 

83,04 

83,68 

D3 M 81,6 

84,1 3,205 10,274 3,81% 

 

82,88 

87,68 

Fuente Propia. Mediciones llevadas a cabo en 3 días en las dos jornadas mañana y tarde.  
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Ilustración 2.  Repetibilidad Analista 1 

 

Fuente: Datos recogidos en la validación 

 

 



63 

 

Ilustración 3.  Repetibilidad Analista 2 

 

Fuente: Datos recogidos en la validación 

 

De las gráficas se identifica que la mayor dispersión en términos de desviación estándar 

se presenta en las muestras naturales y en el patrón de mayor concentración, para el analista 1 la 
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mayor desviación es de 1,60 y para el analista 2 la mayor desviación es de 2,5, por lo tanto para 

el método la desviación estándar es < 2,5. 

En el caso del coeficiente de variación, ambos analista presentaron un valor máximo de 

4.03%, en ambos casos en el patrón de baja concentración, aun así el valor es aceptado por los 

criterios del laboratorio y del estándar métodos para el análisis de aguas. 

 

Tabla 17. Análisis de reproducibilidad 

ANALISTA 1 ANALISTA 2 

 

25 150 350 25 150 350 

 

Concentraci

ón (mg/L) 

Concentraci

ón (mg/L) 

Concentraci

ón (mg/L) 

Concentraci

ón (mg/L) 

Concentraci

ón (mg/L) 

Concentraci

ón (mg/L) 

D1 M 

22,4 147,2 348,8 24 148,8 345,6 

22,4 148,8 347,2 22,4 148,8 345,6 

24 147,2 345,6 24 147,2 347,2 

D1 J 

24 147,2 347,2 22,4 147,2 348,8 

22,4 148,8 347,2 22,4 148,8 348,8 

22,4 148,8 348,8 24 148,8 347,2 

D2 M 

24 148,8 347,2 22,4 148,8 345,6 

22,4 147,2 348,8 24 147,2 345,6 

24 147,2 347,2 22,4 147,2 347,2 

D2 J 

22,4 147,2 348,8 22,4 147,2 348,8 

22,4 148,8 347,2 24 148,8 344 

24 148,8 345,6 22,4 148,8 345,6 
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D3 M 

22,4 147,2 347,2 24 148,8 345,6 

22,4 148,8 348,8 24 148,8 348,8 

22,4 148,8 347,2 22,4 147,2 347,2 

Promedi

o 
23,04 148,1 347,5 23,15 148,2 346,8 

S 0,81 0,83 1,08 0,83 0,81 1,54 

Varianz

a 
0,66 0,68 1,17 0,68 0,66 2,36 

%CV 3,50% 0,60% 0,30% 3,60% 0,50% 0,40% 

Error,% 7,84% 1,30% 0,71% 7,41% 1,23% 0,92% 

Fuente: Datos recogidos en la validación 

 

Ilustración 4. Reproducibilidad Analista 1 
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Fuente: Datos recogidos en la validación 
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Ilustración 5.  Reproducibilidad Analista 

2

 

Fuente: Datos recogidos en la validación 
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Exactitud como sesgo 

 

Ilustración 6.  Análisis de % Error entre analistas 

 

Fuente: Datos recogidos en la validación 
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Ilustración 7.  Correlación de Concentraciones entre analistas 

 

Fuente: Datos recogidos en la validación 

 

La veracidad del método analítico nos indica la concordancia entre el promedio y el valor 

aceptado como referencia para la técnica de dureza total donde se refleja en la grafica la 

linealidad entre la dureza para el patrón y la muestra dando cumplimiento con los criterios de 

aceptación del sesgo. 
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Evaluación del sesgo  

  

Tabla 18.  Análisis estadístico para evaluación de aceptación del sesgo 

Concentración 

(mg/L CaCO3) 

t cal T cri Criterio Evaluación 

25 0,387 1,761 tcal>tcri Cumple 

150 0,291 1,761 tcal>tcri Cumple 

350 0,055 1,761 tcal>tcri Cumple 

Fuente: Resultados de la validación 

 

Estimación de la incertidumbre de la medición 

 

La incertidumbre del presente método se calcula mediante la combinación de 

incertidumbres individuales que aportan al resultado y la expansión del resultado por una 

constante de proporcionalidad. 

 

Especificación del Mensurando 

 

Procedimiento 

 

La dureza cálcica de una muestra de agua se determina titulando la muestra con una 

solución estándar de EDTA (ácido etilendiaminotetraacético) previo ajuste del pH de la muestra 

a 10,0 y 10,1 con una solución tampón para precipitar el magnesio como hidróxido; el punto 

final de la titulación se determina por el viraje de color de un indicador de complejometría, como 

se resume en la figura 6. 



71 

 

 

Figura 1. Etapas críticas del procedimiento de análisis 

CALCULAR DUREZA 

TOTAL

Pesar 3,723 g 

EDTA

Disolver y diluir a 

1000 mL con agua

Medir alícuota de 

muestra (25 mL)

Titular con EDTA

Muestra

Solución estándar 

de calcio

Indicador
1-2

gotas

Pesar 1,000g 

CaCO3

Ajustar pH entre 

10,0 y 10,1

1-2 mL

Preparar y diluir a 

1000 mL con agua
Solución 

tampón

Solución estándar 

EDTA

Valorar EDTA con 

patrón de calcio
Inhibidor

 

Fuente: Estándar Methods 

Cálculo 

El resultado de la medición se calcula como: 

 

Tabla 1. Ecuación para el cálculo de dureza cálcica 

Según Standard Methods la dureza de la 

muestra se calcula como: 

 

Dureza = concentración de dureza en la 

muestra,  

mgCaCO3xL-1 

A = volumen de titulante para la muestra, mL 

B = mg de CaCO3 equivalentes a 1,00 mL de 

EDTA, mgCaCO3xmL-1 

mL muestra = alícuota de muestra titulada, mL 

1000 = factor de conversión de mL a L, mLxL-1 

Fuente: Datos recogidos en la validación 
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Identificación de las fuentes de Incertidumbre 

 

Tabla 19. Fuentes de incertidumbre de la medición 

Proceso Factor Fuentes individuales 

Preparación del 

Patrón 

MRC del CaCO3 Certificado del reactivo 

Alícuota de solución 

patrón para dilución 
Calibración de la pipeta 

Volumen preparado de 

solución 
Tolerancia del balón 

Análisis de 

muestras 

MRC del EDTA Certificado del reactivo 

Estandarización del 

EDTA 
Desviación estándar de la concentración del EDTA 

Volumen de muestra 

Verificación de la pipeta y bureta 

o resolución de fabrica 

Cálculos Resultado final* 
Valor Máximo de Desviación estándar de las 

muestras analizadas entre los dos analistas 

Fuente: propia  

 

* El aporte de estas fuentes está incluido en el valor de repetibilidad de medición, por 

cuanto éste se obtuvo de los resultados de medición de varias muestras durante varios días, lo 

que implica la variación aleatoria de tales fuentes. 

 

 

Forma de calcular y reportar la incertidumbre de los resultados 
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Cuando se incluya la incertidumbre en un informe, el resultado se reporta como: 

 

“Dureza Total = [Dureza Total]  Uc mg CaCO3/L; la incertidumbre expandida se 

calculó con un factor de cobertura de 2, que equivale a un nivel de confianza de 

aproximadamente 95 %”. 

 

Resumen de resultados obtenidos 

 

Tabla 20. Resultados de la verificación del método 

PARÁMETRO VALOR OBTENIDO 

Límites de detección y cuantificación 

Valor crítico, LC 1,33 

Límite de detección, LD 2,67 

Límite de cuantificación, LQ 8,26 

Precisión 

Desviación estándar 2,5 

Coeficiente de variación 4,03% 

Exactitud 

Error relativo 7,84% 

Incertidumbre de medición Uc(DT) 0,98 

Fuente: Datos recogidos en la validación 

Declaración de conformidad 
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Considerando que todos los atributos validados para el método SON CONFORMES 

respecto al método de referencia, el equipo y patrones utilizados.  

Se declara que el método SM22 2340 C referenciado en el “Standard Methods for the 

examination of Water and Waste Water 22 th Edition”, documentado en el procedimiento 

técnico Mencionado y verificado en el Laboratorio Luis Eduardo de León Caicedo CUMPLE 

CON LOS REQUISITOS ESTABLECIDOS PARA EL USO PREVISTO. 

 

Verificación de la turbidez en Aguas, Técnica Nefelométrica, Método SM 22 2130 B 

 

Consiste en analizar los resultados obtenidos en los ensayos realizados para la 

verificación del método siguiendo el procedimiento de análisis del laboratorio del IBAL el cual 

es basado en el Standar Methods edición 22. Los valores presentados a continuación se pueden 

verificar en los respectivos formatos utilizados. (Ver Anexo3). Los blancos y patrones de 

concentración, fueron analizados en 5 días durante en horas de la mañana. 

 

Límite de detección y cuantificación  

 

Para lograr los límites de detección se analizaron 15 blancos en un mismo día, igualmente 

se realizó el análisis de soluciones patrón de baja concentración (0,1 – 0,5 y 1 NTU) para 

verificar el porcentaje de error sea aceptable en los valores cercanos al límite. 
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Tabla 21. Resultados obtenidos análisis de blancos y patrones en NTU. 

 

Analista 1 Analista 2 

BLANCOS 

ESTANDARES (NUT) 

BLANCOS 

ESTANDARES (NUT) 

0,1 0,5 1 0,1 0,5 1 

0,033 0,12 0,54 1,08 0,034 0,12 0,5 1,05 

0,043 0,1 0,52 0,98 0,039 0,12 0,52 1,04 

0,034 0,11 0,53 1,02 0,035 0,11 0,53 1,02 

0,035 0,14 0,51 0,96 0,034 0,1 0,54 1,02 

0,04 0,12 0,51 1,05 0,035 0,11 0,52 1,04 

0,034 0,13 0,53 1,04 0,032 0,12 0,51 1,02 

0,034 0,11 0,55 1,03 0,035 0,13 0,51 1,03 

0,031 0,12 0,52 0,99 0,033 0,12 0,53 1,02 

0,035 0,1 0,52 1,05 0,034 0,1 0,54 0,99 

0,033 0,14 0,51 1,04 0,034 0,1 0,52 1,03 

0,034 0,12 0,54 1,03 0,036 0,13 0,51 1,02 

0,039 0,12 0,52 1,02 0,034 0,12 0,51 1,04 

0,034 0,13 0,52 0,98 0,035 0,12 0,5 0,98 

0,035 0,12 0,53 0,97 0,032 0,11 0,52 1,05 

0,034 0,14 0,51 1,07 0,04 0,12 0,52 1,01 

Fuente: Datos recogidos en la validación 
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Tabla 22.  Análisis de Blancos y Estándares de Baja 

 

 

Analista 1 Analista 2 

Blanco 

Estándar (NUT) 

Blanco 

Estándar (NUT) 

0,1 0,5 1 0,1 0,5 1 

Promedi

o 
0,035 0,121 0,524 1,021 0,035 0,115 0,519 1,024 

S 0,003 0,013 0,012 0,037 0,002 0,010 0,012 0,020 

Varianza 
0,00001

0 
0,00017 0,00015 0,001 

0,000004

9 

0,00009

8 
0,00016 0,00040 

%CV 8,80% 10,73% 2,37% 3,62% 6,35% 8,59% 2,40% 1,95% 

Error,% 

 

21,33% 4,80% 2,07% 

 

15,33% 3,73% 2,40% 

Fuente: Datos recogidos en la validación 

 

Para hallar los límites del método se hizo corridas de varias muestras de blanco y 

patrones de concentración 0.1, 0.5, 1, según el análisis estadístico el patrón de 0,5 NTU, Cumple 

con los criterios de calidad establecido por el laboratorio. Por tanto la precisión se calcula a partir 

de la desviación estándar de este patrón y el coeficiente de variación de 3 estándares de 

referencia como se presenta en los siguientes: 

 

Tabla 23.  Límites del método 

LC 0,002 Criterio de aceptación 

LOD 0,561 LC<LOD<LQD 

LQD 0,648 CUMPLE 

Fuente: Datos recogidos en la validación 
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Precisión por repetibilidad y reproducibilidad 

 

Con los resultados de desviación estándar y el coeficiente de variación de 4 estándares de 

referencia, se analiza la repetibilidad y la reproducibilidad, como se muestra a continuación: 

 

Tabla 24.  Análisis estadístico de patrones y muestras Analista 1 

PATRON 0,5 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 

0,54 

0,53 0,01 0,0001 
1,89% 

6,00% 0,52 

0,53 

D2 

0,55 

0,53 0,01 0,0003 3,27% 6,00% 0,52 

0,52 

D3 

0,52 

0,52 0,01 0,0001 1,92% 4,00% 0,53 

0,51 

D4 

0,54 

0,52 0,01 0,0002 2,92% 4,67% 0,52 

0,51 

D5 

0,52 

0,51 0,005 3,3333E-05 1,12% 2,67% 0,51 

0,51 

Patrón 20 Promedio S Varianza %CV Error,% 
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D1 

19,9 

19,8666667 0,057 0,003 0,29% 0,67% 19,9 

19,8 

D2 

19,9 

19,7666667 0,115 0,013 0,58% 1,17% 19,7 

19,7 

D3 

19,9 

19,8666667 0,057 0,003 0,29% 0,67% 19,9 

19,8 

D4 

19,7 

19,7 0,1 0,01 0,51% 1,50% 19,8 

19,6 

D5 

19,8 

19,8333333 0,057 0,003 0,29% 0,83% 19,9 

19,8 

Patrón 200 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 

199,6 

199,5 0,1 0,01 0,05% 0,25% 199,5 

199,4 

D2 

199,7 

199,5 0,152 0,023 0,08% 0,23% 199,4 

199,5 
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D3 

199,7 

199,4 0,551 0,303 0,28% 0,28% 198,8 

199,8 

D4 

198,9 

199,3 0,416 0,173 0,21% 0,32% 199,7 

199,5 

D5 

199,8 

199,7 0,173 0,03 0,09% 0,15% 199,8 

199,5 

Patrón 400 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 

388 

388,3 0,6 0,3 0,15% 2,92% 389 

388 

D2 

389 

388,7 0,6 0,3 0,15% 2,83% 389 

388 

D3 

389 

388,3 1,2 1,3 0,30% 2,92% 387 

389 

D4 

389 

388,7 0,6 0,3 0,15% 2,83% 388 

389 
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D5 

389 

389,0 1,0 1,0 0,26% 2,75% 390 

388 

 M1 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 

1,93 

1,9 0,0 0,0 0,30%  1,92 

1,93 

D2 

1,93 

1,9 0,0 0,0 0,30%  1,92 

1,93 

D3 

1,07 

1,1 0,1 0,0 5,81%  1,18 

1,19 

D4 

1,93 

1,9 0,0 0,0 0,52%  1,94 

1,92 

D5 

1,92 

1,9 0,0 0,0 0,30%  1,93 

1,92 

 M2 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 

1,9 

1,9 0,1 0,0 2,69% 

 1,99 
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1,9 

D2 

1,08 

1,1 0,0 0,0 4,47% 

 

1,07 

1,16 

D3 

1,2 

1,2 0,0 0,0 2,50% 

 

1,17 

1,23 

D4 

1,9 

2,0 0,0 0,0 2,42% 

 

1,99 

1,97 

D5 

1,98 

2,0 0,0 0,0 0,29% 

 

1,99 

1,98 

 M3 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 

4,66 

4,7 0,3 0,1 6,88% 

 

4,33 

4,97 

D2 

2,01 

2,0 0,0 0,0 0,29% 

 

2,01 

2 

D3 

2,01 

2,2 0,2 0,0 9,26% 

 2,09 
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2,39 

D4 

2,65 

2,4 0,2 0,0 9,02% 

 

2,28 

2,27 

D5 

2,34 

2,7 0,3 0,1 10,42% 

 

2,82 

2,82 

Fuente: Datos recogidos en la validación 

 

Tabla 25.  Análisis estadístico de patrones y muestras ANALISTA 2 

 

0,5 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 

0,51 

0,52 0,01 0,00 2,23% 3,33% 0,51 

0,53 

D2 

0,51 

0,52 0,02 0,00 2,92% 4,67% 0,54 

0,52 

D3 

0,5 

0,52 0,02 0,00 2,96% 3,33% 0,52 

0,53 

D4 

0,51 

0,53 0,02 0,00 2,90% 5,33% 

0,53 
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0,54 

D5 

0,5 

0,51 0,01 0,00 2,25% 2,67% 0,52 

0,52 

 

20 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 

19,7 

19,6 0,1 0,0 0,3% 1,8% 19,6 

19,6 

D2 

19,6 

19,7 0,1 0,0 0,5% 1,5% 19,7 

19,8 

D3 

19,9 

19,7 0,2 0,0 0,8% 1,3% 19,6 

19,7 

D4 

19,6 

19,7 0,2 0,0 0,9% 1,5% 19,6 

19,9 

D5 

19,9 

19,9 0,1 0,0 0,3% 0,7% 19,8 

19,9 

 

200 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 199,3 199,3 0,1 0,0 0,03% 0,33% 
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199,4 

199,3 

D2 

199,6 

199,6 0,1 0,0 0,03% 0,18% 199,6 

199,7 

D3 

198,9 

199,4 0,4 0,2 0,20% 0,32% 199,6 

199,6 

D4 

199,9 

199,8 0,1 0,0 0,05% 0,10% 199,7 

199,8 

D5 

199,4 

199,5 0,1 0,0 0,03% 0,27% 199,5 

199,5 

 

400 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 

387 

387,7 1,2 1,3 0,30% 3,08% 387 

389 

D2 

388 

388,0 1,0 1,0 0,26% 3,00% 387 

389 

D3 388 388,7 1,2 1,3 0,30% 2,83% 
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390 

388 

D4 

389 

388,0 1,0 1,0 0,26% 3,00% 388 

387 

D5 

387 

387,7 0,6 0,3 0,15% 3,08% 388 

388 

 

M1 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 

1,93 

1,9 0,0 0,0 1,09%  1,9 

1,89 

D2 

1,9 

1,9 0,0 0,0 0,92%  1,9 

1,87 

D3 

1,95 

2,0 0,0 0,0 0,00%  1,95 

1,95 

D4 

1,9 

1,9 0,0 0,0 1,04%  1,94 

1,92 

D5 1,92 1,9 0,0 0,0 1,31%  
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1,9 

1,95 

 

M2 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 

1,99 

2,0 0,1 0,0 3,00%  2 

2,1 

D2 

1,98 

2,0 0,0 0,0 0,29%  1,99 

1,98 

D3 

2,11 

2,3 0,2 0,1 10,54%  2,45 

2,11 

D4 

1,9 

2,1 0,1 0,0 7,25%  
2,19 

 

D5 

1,99 

2,0 0,0 0,0 0,00% 

 

1,9 

1,99 

 

M3 Promedio S Varianza %CV Error,% 

D1 

2,34 

2,3 0,1 0,0 3,53%  2,23 

2,39 
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D2 

2,3 

2,3 0,0 0,0 1,77%  2,36 

2,38 

D3 

2,01 

2,0 0,0 0,0 0,29%  2,01 

2 

D4 

2,01 

2,0 0,2 0,0 9,98%  2,09 

2,39 

D5 

2,01 

2,2 0,2 0,0 8,94%  2,09 

2,39 

Fuente: Datos recogidos en la validación 
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Tabla 26.  Análisis de Repetibilidad Analista 1 

 

  

Fuente: Validación de datos experimentales 
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Ilustración 8 Análisis de Repetibilidad Analista 2 

 

  

Fuente: Validación de datos experimentales 
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Tabla 27. Análisis de Repetibilidad Analista 2 

Analista 1 Analista 2 

Estadís

tica 
Blanco 

Estándar (NUT) 

Blanco 

Estándar (NUT) 

0,5 20 200 400 0,5 20 200 400 

 

0,033 0,54 19,9 199,6 388 0,034 0,5 19,9 198,9 388 

 

0,043 0,52 19,9 199,5 389 0,039 0,52 19,6 199,6 390 

 

0,034 0,53 19,8 199,4 388 0,035 0,53 19,7 199,6 388 

 

0,035 0,51 19,7 199,3 387 0,034 0,54 19,7 198,9 389 

 

0,04 0,51 19,6 199,4 387 0,035 0,52 19,8 199,7 388 

 

0,034 0,53 19,6 199,3 389 0,032 0,51 19,6 199,5 389 

 

0,034 0,55 19,9 199,7 389 0,035 0,51 19,6 199,9 389 

 

0,031 0,52 19,7 199,4 389 0,033 0,53 19,6 199,7 388 

 

0,035 0,52 19,7 199,5 388 0,034 0,54 19,9 199,8 387 

 

0,033 0,51 19,6 199,6 388 0,034 0,52 19,8 199,8 389 

 

0,034 0,54 19,7 199,6 387 0,036 0,51 19,9 199,8 390 

 

0,039 0,52 19,8 199,7 389 0,034 0,51 19,8 199,5 388 

 

0,034 0,52 19,9 199,7 389 0,035 0,5 19,9 199,4 387 

 

0,035 0,53 19,9 198,8 387 0,032 0,52 19,8 199,5 388 

 

0,034 0,51 19,8 199,8 389 0,04 0,52 19,9 199,5 388 

Prome

dio 
0,0352 0,524 

19,766

667 

199,48

667 
388,2 0,0348 

0,5186

667 

19,766

667 
199,54 388,4 

S 0,0030 0,0124 0,1175 0,2445 0,8618 0,0022 0,0124 0,1234 0,2971 0,9102
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984 212 139 599 916 104 595 427 291 59 

Varian

za 

9,60E-

06 

0,0001

543 

0,0138

095 

0,0598

095 

0,7428

571 

4,89E-

06 

0,0001

552 

0,0152

381 

0,0882

857 

0,8285

714 

%CV 
0,0880

224 

0,0237

045 

0,0059

451 

0,0012

26 

0,0022

202  

0,0240

221 

0,0062

45 

0,0014

891 

0,0023

436 

Error,

%  

4,80% 1,17% 0,26% 2,95% 

 

3,73% 1,17% 0,23% 2,90% 

Fuente: Validación de datos experimentales 

 

Ilustración 9. Reproducibilidad Analista 1 
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Fuente: Validación de datos experimentales 
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Ilustración 10. Reproducibilidad Analista 2 

 

 

Fuente: Validación de datos experimentales 

 

El las presentes graficas se verifica el porcentaje de error y la relación entre las 

concentraciones teóricas y experimentales. Como se muestra a continuación. 
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Ilustración 11.  Porcentaje de Error entre Analistas 

 

 

Fuente: Validación de datos experimentales 
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Ilustración 12.   Correlación de Concentraciones entre analistas 

 

 

Fuente: Datos recogidos en la validación 

 

Para la evaluación des sesgo del método se toma los siguientes valores.  
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Tabla 28.  Análisis estadístico para evaluación de aceptación del sesgo 

UNT t cal T cri Criterio Evaluación 

0,5 0,174 1,761 tcal>tcri Cumple 

20 0,500 1,761 tcal>tcri Cumple 

200 0,286 1,761 tcal>tcri Cumple 

400 0,233 1,761 tcal>tcri Cumple 

Fuente: Validación de datos experimentales 

 

Los criterios de aceptación según el t- de studet se cumple para todos los patrones 

trabajados lo que nos indica que el método es exacto para este rango de trabajo.  

 

Estimación de la incertidumbre de la medición 

 

La incertidumbre del presente método se calcula mediante la combinación de 

incertidumbres individuales que aportan al resultado y la expansión del resultado por una 

constante de proporcionalidad. 

 

Especificación del Mensurando 

 

Procedimiento 

 

La Turbidez en aguas se determina leyendo la muestra directamente en el equipo 

(turbidimetro), para esto se sirve la muestra en la celda evitando la formación de burbujas y se 

realiza la lectura directa en un tiempo menor a un minuto. 
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Figura 2. Etapas críticas del procedimiento de análisis 

 

Fuente: Estándar Méthods 

 

Cálculo 

 

No se presenta ningún cálculo para obtener el resultado, el equipo lee directamente la 

concentración en unidades de NTU. 

 

Identificación de las fuentes de Incertidumbre 

 

Tabla 29.  Fuentes de incertidumbre de la medición 

Proceso Factor Fuentes individuales 

Preparació

n del Patrón 

MRC Certificado del reactivo 

Dilución 

Verificación del balón aforado e 

Incertidumbre reportada en el certificado de 

calibración de la bureta. 

Análisis 

de muestras 
No Aplica No Aplica 
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Proceso Factor Fuentes individuales 

Cálculos Resultado final* Redondeo de cifras* 

Fuente: propia  

 

* El aporte de estas fuentes está incluido en el valor de repetibilidad de medición, por 

cuanto éste se obtuvo de los resultados de medición de varias muestras durante varios días, lo 

que implica la variación aleatoria de tales fuentes. 

 

Forma de calcular y reportar la incertidumbre de los resultados 

 

Cuando se incluya la incertidumbre en un informe, el resultado se reporta como: 

 

“Turbidez = [Turbidez]  Uc NTU; la incertidumbre expandida se calculó con un factor 

de cobertura de 2, que equivale a un nivel de confianza de aproximadamente 95 %”. 

 

Resumen de resultados obtenidos 

 

Tabla 30Resultados de la verificación del método 

PARÁMETRO VALOR OBTENIDO 

Límites de detección y cuantificación 

Valor crítico, LC 0,002 

Límite de detección, LD 0,561 

Límite de cuantificación, LQ 0,648 
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Precisión 

Desviación estándar 1,2 

Coeficiente de variación 3,6% 

Exactitud 

Error relativo 4,8% 

Incertidumbre de medición Uc(DT) 0,32 

Fuente: Validación de datos experimentales 

 

Declaración de conformidad 

 

Considerando que todos los atributos validados para el método SON CONFORMES 

respecto al método de referencia, el equipo y patrones utilizados.  

 

Se declara que el método SM22 2130B referenciado en el “Standard Methods for the 

examination of Water and Waste Water 22 th Edition”, documentado en el procedimiento 

técnico mencionado y verificado en el Laboratorio y verificado en el laboratorio Luis Eduardo de 

Leon Caicedo CUMPLE CON LOS REQUISITOS ESTABLECIDOS PARA EL USO 

PREVISTO. 
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Conclusiones  

 

Se verifico la metodología analítica de dureza total y turbiedad de la Empresa Ibaguereña 

de Acueducto y Alcantarillado IBAL S.A E.S.P oficial y el cumplimiento de los mismos basados 

en Decreto 1575 de 2007 resolución 2115, que se establece el procedimiento de la realización de 

la técnica acorde a las necesidades del laboratorio y con la referencia del Standards Methods 22 

edición. 

Se desarrolló la veracidad del método analítico de dureza total, que muestra la 

concordancia entre el promedio y el valor aceptado como referencia para la técnica de dureza 

total dando cumplimiento con los criterios de aceptación del sesgo. 

Se desarrolló el plan de validación en base al Standards Methods acorde a los 

procedimientos que se realizan en el laboratorio de calidad del agua del IBAL S.A E.S.P donde 

se pudo constatar el cumplimiento de lo requerido para ser presentado ante el ente acreditador 

ONAC Organismo Nacional de Acreditación Colombiana y de esta manera lograr la acreditación 

de la técnica de dureza total y turbiedad. 

Se documentaron los procedimientos de validación para la técnica de dureza total y 

turbiedad acorde a los requisitos técnicos establecidos por los, métodos estandarizados edición 

22 (Standards Methods) para brindar al grupo de calidad de la Empresa de Acueducto y 

Alcantarillado del municipio de Ibagué IBAL S.A E.S.P oficial el soporte requerido para la 

presentación ante el ente acreditador. 
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Se llevó a cabo la verificación y validación de la técnica de dureza total, turbiedad 

llevadas a cabo en el laboratorio Luis Eduardo de León Caicedo de agua para la solicitud de 

visita ante el organismo acreditador ONAC.  

La precisión del método de dureza total y turbiedad fue asertiva con unos coeficientes de 

repetibilidad y de reproducibilidad ideales, la exactitud de los métodos están dentro de los 

parámetros establecidos para los mismos dando cumplimiento a lo requerido en la norma NTC 

ISO/IEC 17025:2005 (requisitos generales para competencia de los laboratorios de ensayo y 

calibración). 

 

 

 

 



102 

 

 

 

Recomendaciones 

 

Se recomienda al grupo de calidad del laboratorio Luis Eduardo de León Caicedo de 

Agua de la Empresa Ibaguereña de Acueducto y Alcantarillado IBAL S.A E.S.P oficial continuar 

con el compromiso en la aplicación de la técnica de dureza total y turbiedad por parte de los 

analistas químicos en la gestión de calidad para el proceso de acreditación pretendiendo la 

mejora continua. 

Dar cumplimiento a los parámetros y criterios estadísticos para validación para las 

técnicas de dureza total y turbiedad basados en los métodos estandarizados edición 22 (Standards 

Methods) para poder solicitar la debida certificación ante el ente acreditador ONAC.  

Documentar los procedimientos de validación que se realizan en el laboratorio para las 

técnicas de dureza total, turbiedad y demás procesos que se realizan en el laboratorio de agua 

Luis Eduardo de León Caicedo por parte del grupo de aseguramiento de la calidad. 
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Anexo 1.  Diagnóstico (Lista de Chequeo) 

 

Diagnostico (lista de chequeo) 

 

CUMPLIMIENTO DE LA NORMA NTC ISO-IEC 17025:2005 

1 No hay desarrollo del requisito 

2 Requisito definido de forma informal sin documentación 

3 Requisito definido de forma informal con documentación o registro 

4 Requisito documentado pero no implementado 

5 Cumplimiento del requisito 

 

REQUISITOS TECNICOS CUMPLIMIE

NTO 

REFERENCIA 

1 2 3 4 5 

5.1 Generalidades 

5.1.1 Muchos factores determinan la exactitud y la 

confiabilidad de los ensayos o de las calibraciones 

realizadas por un laboratorio. Estos factores 

incluyen elementos provenientes:  

Factores humanos, Instalaciones y condiciones 

ambientales, Metodos de ensayo y calibracion y la 

validación de los metodos. Equipos, Trazabilidad 

de las mediciones, Muestreo Manipulación de los 

ítems de ensayo y calibración.  

  X   Decreto 1575 

de 2007 

resolución 

2115 normas 

técnicas de 

calidad del 

Agua potable 

para consumo 

humano  

Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL, factores 

que influyen 

en la 

incertidumbre 

de las 

mediciones. 

5.1.2 El laboratorio debe tener en cuenta estos 

factores al desarrollar los metodos y 

procedimientos de ensayo y de calibracion, en la 

formación y la calibración, en la formación y la 

clasificación del persona, asi como en la selección 

y la calibración de los equipos utilizados.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

Procedimiento 

para perfil del 
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personal y 

evaluación del 

desempeño, 

cronograma y 

capacitación 

del personal 

hoja de vida 

con la 

formación 

académica, 

documento de 

SGC para 

personal 

externo.(no 

corresponde a 

la propuesta 

presentada) 

5.2 Personal 

5.2.1 La dirección del laboratorio debe asegurar la 

competencia de todos los que operan equipos 

especificos, realizan ensayo o calibraciónes, 

evaluan los resultados y firman los informes de 

ensayo y los certificados de calibración.  

    x Manual de 

funciones del 

IBAL, definir 

los factores y 

condiciones 

ambientales 

que puedan 

afectar la 

calidad de los 

ensayos, 

procedimiento 

de seguimiento 

de condiciones 

ambientales, 

control de 

acceso a las 

áreas de 

ensayo, 

manual de 

limpieza. 

5.2.2 El laboratorio debe tener una politica y 

procedimientos para identificar las necesidades de 

formación del personal y para proporcionarla 

   x  Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

Manual de 

funciones del 

IBAL 

(no 

corresponde a 
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la propuesta 

presentada) 

5.2.3 Cuando utilice personal técnico y de apoyo 

clave, ya sea bajo contacto o a titulo 

suplementario, el laboratorio debe asegurarse de 

que dicho personal sea supervisado, que sea 

competente, y que trabaje de acuerdo con el 

sistema de gestión del lalboratorio.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

Manual de 

funciones del 

IBAL 

(no 

corresponde a 

la propuesta 

presentada) 

5.2.4 El laboratorio debe mantener actualizardos 

los perfiles de los puestos de trabajo del personal 

directivo, tecnico y de apoyo clave involucrado en 

los ensayos o las calibraciones. 

    x Manual de 

funciones del 

IBAL(no 

corresponde a 

la propuesta 

presentada) 

5.2.5 El laboratorio debe mantener registros de las 

autorizaciones pertinentes de la competencia del 

nivel de estudios y de las calificaciones 

profesionales, de la formacion, de las habilidades 

y de la experiencia de todo el personal tecnico, 

incluido el personal contratado.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL (no 

corresponde a 

la propuesta 

presentada) 

5.3 Instalaciones y condiciones ambientales 

5.3.1 El laboratorio debe asegurarse de que las 

condicioens ambientales no invaliden los 

resultados ni comprometan la calidad requerida de 

las mediciones. Se deben tomar preocuapciones 

especiales cuando el muestreo y los ensayos o las 

calibraciones se realicen en sitios distintos de la 

instalación permanente del labortorio. 

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

definir los 

factores y 

condiciones 

ambientales 

que puedan 

afectar la 

calidad de los 

ensayos, 

procedimiento 

de seguimiento 

de condiciones 

ambientales, 

control de 

acceso a las 

áreas de 
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ensayo, 

manual de 

limpieza. 

5.3.3 Debe hacer una separación eficaz entre áreas 

vecinas en las que se realice actividades 

incompatibles. Se deben tomar medidas para 

prevenir la contaminación cruzada.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

Listas de 

verificación de 

instalaciones, 

5.3.4 Se debe controlar el acceso y el uso de las 

áreas que afectan a la calidad de los ensayos o de 

las calibraciones. El laboratorio debe determinar 

la extensión del control en función de sus 

circunstancias particulares. 

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

5.3.5 Se debe tomar medidas para asegurar el 

orden y la limpieza del laboratorio. Cuando sean 

necesarios se deben preparar procediemintos 

especiales.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.4 Métodos de ensayo y de calibraciones y 

vlidaciones de los métodos  

5.4.1 Generalidades 

El laboratorio debe aplicar métodos y 

procedimientos apropiados para todos los ensayos 

o las calibracioens dentro de su alcance. Esto 

incuye el muestreo, la manipulación, el transporte, 

el almacenamiento y la preparación de los ítems a 

ensayar o a calibrar y, cuando corresponda, la 

estimación de la incertidumbre de la medición así 

como técnicas estadisticas para el analisis de los 

datos de los ensayos o de las calibraciones. 

   x  Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

5.4.2 Selección de los métodos 

El laboratorio debe utilizar los métodos de ensayo 

o de calibración, incluidos los de muestreo, que 

sean apropiados para los ensayos o las 

calibraciones que realiza. Se debe utilizar 

preferentemente los métodos publicados con 

normas internacionale, regionales o nacionales. El 

laboratorio debe asegurase de que utiliza la última 

versión vigente de la norma , a menos que no sea 

apropiado o posible.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

Manual de 

operación de 

equipos 

Manual de 

metodologías 

analíticas 

Formato de 

reportes de 

ensayo 
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Formato de 

seguimiento de 

calibraciones 

 

5.4.3 Métodos desarrollados por el laboratorio 

La introducción de los métodos de ensayo y de 

calibración desarrollados por el laboratorio para su 

propio uso deben ser una actividad planificada y 

debe ser asignada a personal calificado, provisto 

de los recursos adecuados.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

Manual de 

metodologías 

analíticas 

Registros de 

certificación 

de validación 

5.4.4 Métodos no normalizados       Manual de 

procedimientos 

de gestión  

Plan de 

planificación 

de alcance de 

la acreditación 

 

 

5.4.5 Validación de los métodos       NA 

5.4.5.1 La validación es la confirmación, a traves 

del examen y el aporte de evidencias objetivas, de 

que se cumplen los requisitos particulares para uso 

especifico previsto.  

x      

5.4.5.2 El laboratorio debe validar los métodos no 

normalizados. 

x     Standards 

Methods 

2130 B. 

Método 

Nefelométrico 

2340 C. EDTA 

Método 

volumétrico 

 

5.4.5.3 La gama y la exactitud de los valores que 

se obtienen empleando métodos validos talcomo 

fueron fijadas para el uso previsto, deben reponde 

a las necesidades de los clientes. 

x     NA 

5.4.6 Estimación de la incertidumbre de la 

medición 

     Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

Instructivo de 
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metodologías 

analíticas 

5.4.6.1 Un laboratorio de calibración, o un 

laboratorio de ensayo que realiza sus propias 

calibraciones, debe tener y debe aplicar un 

procediemitnto para estimar la incertidumbre de la 

medición para todas las calibraciones y todos los 

tipos de calibraciones.  

x      

5.4.6.2 Los laboratorios de ensayo deben tener y 

deben aplicar procedimientos para estimar la 

incertidumbre de la medición. En la estimación 

razonable se debe basar en un conociemiento del 

desempeño del método y en el alcance de la 

medición y debe hacer uso.  

x     Elaborar anexo 

en el manual 

de 

procedimientos 

técnicos 

5.4.6.3 Cuando se estima la incertidumbre de la 

medición, se deben tener en cuenta todos los 

componentes de la incertidumbre que sean de 

importancia en la situación dada, utilizando 

métodos apropiados de analisis.  

x     Elaborar anexo 

en el manual 

de 

procedimientos 

técnicos 

5.4.7 Control de los datos       Elaborar anexo 

en el manual 

de 

procedimientos 

técnicos 

5.4.7.1Los cálculos y la transferencia de los datos 

deben estar sujetos a verificaciones adecuadas 

llevadas a cabo de una manera sistematica. 

    x  

5.4.7.2 Cuando se utilicen computadoras o 

equipos automatizados para captar, procesar, 

reguistrar, informar, almacenar o recuperara los 

datos de los ensayos o de las calibracione, el 

laboratorio debe aseguarse de que: el software 

desarrollado por el usuario esté documentado; se 

establecen e implementan procedimeintos para 

proteger los datos; se hace el mantenimiento de las 

computadoras y equipos automatizados con el fin 

de asegurar que funciuionan adecuadamente. 

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

Instructivo de 

información 

 

5.5 Equipos 

5.5.1 El laboratorio debe estar provisto con todos 

los equipos para el muestreo, la medición y el 

ensayo, requeridos para la correcta ejecución de 

los ensayos o de las calibraciones.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

5.5.2 Los equipos y su software utilizado para los 

ensayos, las calibraciones y el muestreo deben 

permitir lograr la exactitud requerida y deben 

cumplir con las especificaciones pertinenetes para 

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 
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los ensayos o las calibraciones concernientes. Se 

deben establecer programas de calibración para las 

magnitudes o los valores esenciales de los 

instrumentos cuando dichas propiedades afecten 

significacativamente a los resultados. 

Manual de uso 

de equipos 

Manual de 

mantenimiento 

de equipos 

5.5.3 Los equipos deben ser operados por personal 

autorizado.Las instrucciones actualizadas sobre el 

uso y el mantenimiento de los equipos (incluidos 

cualquier manual pertinente suministrado por el 

fabricante del equipo) deben estar disponible para 

ser utilizadas por el personal del laboratorio.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

5.5.4 Cada equipo y su software utilizado para los 

ensayos y las calibraciones, que sea importante 

para el resultado, debe, en la medida de lo posible, 

estar univocamente identificado.  

    x manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

5.5.5 Se debe establecer requisitos de cada 

componente del equipamiento y su software que 

sea importante para la realización de los ensayos o 

las calibraciones. Los registros deben incluir por 

lo menos lo siguiente: la identificación del equipo 

y su software; el nombre del fabricante, la 

identificación del modelo, el número de serie u 

otra identificación unica; Las verificaciones de la 

conformidad del equipo con la especificación; la 

ubicación actual; las fechas, los resultados y las 

copias de los informes y de los certificados de 

todas las calibraciones, los ajustes, los criterios de 

aceptación, y la fecha prevista de la proxima 

calibracion; el plan de mantenimiento y el 

mantenimiento llevado a cabo hasta la fecha; todo 

daño, mal funcionamiento, modificación o 

reparación del equipo. 

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

5.5.6. El laboratorio debe tener procedimientos 

para la manipulación segura, el transporte, el 

almacenamiento planificado de los equipo de 

medición con el fin de asegurar el funcionamiento 

correcto y de prevenir la contaminación o el 

deterioro.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL Manual 

de uso de 

equipos 

5.5.7. Los equipos que hayan sido sometidos a una 

sobrecarga o a un uso inadecuado, que den 

resultados dudosos, o se haya demostrado que son 

defectuosos o que están fuera de los límites 

especificados, deben ser puestos fuera de servicio.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

Manual de uso 

de equipos 

5.5.8. Cuando sea posible, todos los equipos bajo 

el control del laboratorio que requieran una 

    x Manual de 

calibración de 
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calibración, deben ser rotulados, codificados o 

identificados de alguna manera para indicar el 

estado de calibración. 

equipos 

5.5.9. Cuando, por cualquier razón, el equipo 

quede fuera del control directo del laboratorio, 

este debe asegurarse de que se verifican el 

funcionamiento y el estado de calibración del 

equipo y de que son satisfactorios, ante de que el 

equipo dea reintegrado al servicio.  

    x Manual de 

calibración de 

equipos 

Manual de uso 

de equipos 

5.5.10. Cuando se necesiten comprobaciones 

intermedias para mantener la confianza en el 

estado de calibración de los equipos, esta se deben 

efectuar según un procedimiento definido.  

    x Manual de 

calibración de 

equipos 

 

5.5.11. Cuando las calibraciones den lugar a un 

conjunto de factores de correciones, el laboratorio 

debe tener procedimientos para asegurarse de que 

las copias (por ejemplo, en el software), se 

actualizan correctamente.  

    x Manual de 

calibración de 

equipos 

 

5.5.12. Se deben Proteger los equipos de ensayo y 

de calibración, tanto el hadware como el software, 

contra ajustes que pudieran invalidar los 

resultados de los ensayos o de las calibraciones.  

    x Manual de 

calibración de 

equipos 

 

5.6. Trazabilidad de las mediciones 

5.6.1. Generalidades  

Todos los equipos utilizados para los ensayos o las 

calibraciones, incluidos los equipos para 

mediciones auxiliares (por ejemplo, de las 

condiciones ambientales) que tengan un efecto 

significativo en la exactitud o en la validez del 

resultado del ensayo, de la calibración o del 

muestreo, deben ser calibrados antes de ser 

puestos en servicio. El laboratorio debe establecer 

un programa y un procediemiento para la 

calibración de sus equipos.  

    x Anexar a 

Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.6.2. Requisitos específicos       

5.6.2.1.Calibración       

5.6.2.1.1 Para los laboratorios de calibración, el 

programa de calibración de los equipos deben ser 

diseñado y operado de modo que se asegure que 

las calibraciones y las mediciones hechas por el 

laboratorio sena trazables al Sisitema 

Internacional de Unidades (SI).  

Un laboratorio de calibración establece la 

trazabilidad de sus propios patrones de medición e 

instrumentos de medición al sistema SI. Cuando 

se utilicen servicios de calibración externos, se 

    x N.A 
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debe asegurar la trazabilidad de la medición 

mediante el uso de servicios de calibración 

provistos por laboratorios que puedan demostrar 

su competencia y capacidad de medición y 

trazabilidad.  

5.6.2.1.2. Existen ciertas calibraciones que 

actualmente no se pueden hacer estrictamente en 

unidades SI. En estos casos la calibración debe 

proporcionar confianza en las mediciones al 

establecer la trazabilidad a patrones de medición 

apropiados, tales como:  

- El uso de materiales de referencia certificados 

provistos por un proveedor competente con el fin 

de caracterizar fisica o quimicamente un material 

de manera confiable;  

- La utilización de métodos especificados o de 

normas consensuadas, claramente descritos y 

acordados por todas las partes concernientes.  

    x N.A 

5.6.2.2. Ensayos       

5.6.2.2.1 El laboratorio debe asegurarse de que el 

equipo utilizado puede proveer la incertidumbre 

de medición requerida.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

Manual de 

calibración del 

equipo 

5.6.2.2.2. Cuando la trazabilidad de las 

mediciones a las unidades SI no sea posible o no 

sea pertinente, se deben exigir los mismos 

requisitos para la trazabilidad que para los 

laboratorios de calibración.  

   x  Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.6.3. Patrones de referencia y materiales de 

referencia 

     Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.6.3.1. Patrones de referencias 

EL laboratorio debe tener un programa y un 

procediminto para la calibraciónn se sus patrones 

de referencia.  

x      

5.6.3.2. Materiales de referencia  

Cada vez que sea posible se debe establecer la 

trazabilidad de los materiales de referencia a las 

unidades de medida SI o a materiales de referencia 

certificados. Los materiales de referencia internos 

deben ser verificados en la medida que sea tecnica 

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 
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y economicamente posible.  

5.6.3.3. Verificación intermedias 

Se deben llevar a cabo las verificaciones que sean 

necesarias para mantener la confianza en el estado 

de calibración de los patrones de referencia 

primarios de transferencia o de trabajo y de los 

materiales de referencia de acuerdo con 

procedimiento y una programación definidos.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.6.3.4. Transporte y almacenamiento 

El laboratorio debe tener procedimientos para la 

manipulación segura, el transporte, el 

almacenamiento y el uso de los patrones de 

referencia y materiales de referencia con el fin de 

prevenir su contaminación o deterioro y preservar 

su integridad.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.7.Muestreo  

5.7.1. El laboratorio debe tener un plan y 

procedimientos para el muestreo cuando efectue el 

muestreo de sustancias, materiales o productos 

que luego ensaye o calibre. Los planes de 

muestreo deben, siempre que sea razonable, estar 

basados en metodos estadisticos apropiados.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.7.2. Cuando el cliente requier desviaciones, 

adiciones o excluisiones del procedimiento de 

muestreo documentado.  

   x  Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.7.3. El laboratorio debe tener procedimientos 

para registrar los datos y las operaciones 

relacionados con el muestreo que forma parte de 

los ensayos o las calibraciones que llevan a cabo.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.8. Manipuación de los ítems de ensayo o de 

calibración  

5.8.1. El laboratorio debe tener procedimeintos 

para el transporte, la recepción, la manipulación, 

la protección, el almacenamiento, la conservación 

o la disposición final de los ítems de ensayo o de 

calibración, incluidads todas las disposiciones 

necesarias para proteger la integridad del ítem de 

ensayo o de calibración, así como los intereses del 

laboratorio y del cliente.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.8.2. El laboratorio debe tener un sistema para la 

identificación de los ítem de ensayo o de 

calibración.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 
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5.8.3. Al recibir el ítem para ensayo o calibración, 

se deben registrar las anomalías o los desvíos en 

relación con las condiciones normales o 

especificadas, según se describen en el 

correspondiente método de ensayo o de 

calibración. 

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.8.4. El laboratorio debe tener procedimientos e 

instalaciones apropiadas para evitar el deterioro, la 

perdida o el daño del ítem de ensayo o de 

calibración durante el almacenamiento, la 

manipulación y la preparación.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.9. Aseguramiento de la calidad de los 

resultados de ensayo y de calibración  

      

5.9.1. El laboratorio debe tener procedimientos de 

control de la calidad para realizar el seguimiento 

de la validez de los ensayos y las calibraciones 

llevados a cabo.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.9.2. Los datos de control de la calidad deben ser 

analizados y, si no satisfacen los criterios 

predefinidos, se deben tomar las acciones 

planificadas para corregir el problema y evitar 

consignar resultados incorrectos.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.10 Informes de os resultados 

5.10.1. Generalidades 

Los resultados de cada ensayo, calibración o series 

de ensayo o calibraciones efectuados por el 

laboratorio, deben ser informados en forma 

exacta, clara, no ambigua y objetiva, de acuerdo 

con las instrucciones especificas de los métodos 

de ensayo o de calibraciones.  

    x  

Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.10.2.Informes de ensayo y certificados de 

calibración  

Cada informe de ensayo o certificado de 

calibración debe incluir la siguiente información; 

tituo, el nombre y la dirección del laboratorio y el 

lugar donde se realizaron los ensayos o las 

calibraciones, una identificación única del informe 

de ensayo o del certificado de calibración; el 

nombre y la dirección del cliente; la identificación 

del método utilizado; una descripción, la 

condición y una identificación no ambigua del o 

de los ítems ensayados o calibrados; la fecha de 

recepción del o de los ítems sometidos al ensayo o 

a al calibración y la fecha de ejecución del ensayo 

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 
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o la calibración; una referencia al plan y a os 

procedimientos de muestreo utilizados por el 

laboratorio u otros organismos, los resultados de 

los ensayos o las calibraciones con sus unidades 

de medida; el o los nombres, funciones y firmas o 

una identificación equivalente de la o las personas 

que autorizan el informe de ensayo o el certificado 

de calibración.  

5.10.3. Informes de ensayo       

5.10.3.1. Además de los requisistos indicados en 

el apartado 5.10.2, los informes de ensayo deben 

incluir, en los casos en que sea necesario para la 

interpretación de los resultados de los ensayos, lo 

sigueinte: las desviaciones, adiciones o 

exclusiones del metodo de ensayo e información 

sobre condiciones de ensayo especificas, tales 

como las condiciones ambientales; una 

declaración sobre el cumpliemnto o no 

cumplimiento con los requisitos o las 

especificaciones; una declaración sobre la 

incertidumbre de medición estimada; la 

información sobre la incertidumbre es necesaria 

en los informes d ensayo cuando sea pertinente 

para la validez o aplicación de los resultados de 

los ensayos.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.10.3.2. Además de los requisistos indicados en 

los apartados 5.10.2 y 5.10.3.1, los informes de 

ensayos que contengan los resultados del 

muestreo, deben incluir lo siguiente, cuando sea 

necesario para la interpretación de los resultados 

de los ensayos: la fecha del muestreo ; una 

identificacion inequivoca de la sustancia, el 

material y el producto muestreado; el lugar de 

muestreo, incluido cuaquier diagrama, croquis o 

fotografia; una referencia al plan y a las 

procedimeintos de muestreo utilizandos; los 

detalles de las condiciones ambientales duaran el 

muestreo que pueda afectar a la interpretación de 

os resultados del ensayo; cualquier norma o 

especificación sobre el método o el procedimiento 

de muestreo, y las desviaciones, adicionales o 

exclusiones de la especificación concerniente. 

x     Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.10.4. Certificados de calibración       

5.10.4.1. Además de los requisitos indcados en el 

apratdo 5.10.2, cuando sea necesario para la 

interpretación de los resultados deben incluir, 

    x N.A 
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cuando sea necesario para la interpretación de los 

resultados de la calibración, lo siguiente: las 

condiciones bajo las cuales fueron hechas las 

calibraciones y que tengan una influencia en los 

resultados de la medición; la incertidumbre de la 

medición o una declaración de cumplimeinto con 

una especificación metrologica identificada o con 

partes de esta;evidencia de que las mediciones son 

trazables.  

5.10.4.2. El certificado de calibración sólo debe 

estar realicionado con las magnitudes y los 

resultados de los esnayos funcionales.  

    x N.A 

5.10.4.3. Cuando un instrumento para calibracion 

ha sido ajustado o reparado, se debe informar los 

resultados de la calibración antes y despues dela 

ajuste o la reparación, si estuviera disponibles.  

    x N.A 

5.10.4.4. Un certificación de calibración (o 

etiqueta de calibración ) no debe contener ninguna 

recomendación sobre el intervalo de calibración, 

excepto que esto haya sido acordado con el 

cliente. Este requisito puede ser reemplazado por 

disposiciones legales.  

    x N.A 

5.10.5. Opiniones e interpretaciones  

Cuando se incluyan opiones e interpretaciones, el 

labortorio debe asentar por escrito las bases que 

respaldan dichas opiniones e interpretaciones. Las 

opiniones e interpretaciones deben estar 

claramente identificadas como tales en un informe 

de ensayo. 

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.10.6. Resultados de ensayo y calibración 

obtenidos de los subcontratitas 

Cuando el informe de ensayo contega resultados 

de ensayo realizados por los subcontratistas, estos 

resultados de ensayo realizados por los 

subcontratistas deben informar sobre los 

resultados por escrito o electronicamente.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.10.7. Transmisión electrónicamente de los 

resultados  

En el caso que los resultados de ensayo o de 

calibración se transmitan por teléfono, fax u otros 

medios electronicos o electromagneticos, se deben 

cumplir los requisistos de esta Norma 

internacional.  

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

5.10.8. Presentación de los informes y de los 

certificados  

La presentación elegida debe ser concebida para 

    x Manual de 

procedimientos 

técnicos del 
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responder a cada tipo de ensayo o de calibración 

efectuando y para minimizar la posibilidad de 

mala interpretación o mal uso.  

IBAL 

 

5.10.9. Modificaciones a los informes de ensayo 

y a los certificados de calibraciones  

Las modificaciones de fondo a un informe de 

ensayo o certificado de calibración después de su 

emisión deben ser hechas solamente en la forma 

de un nuevo documento, o de una transferencia de 

datos, dichas correcciones deben cumplir con 

todos los requisistos de esta Norma Internacional.  

Cuando sea necesario emitir un nuevo informe de 

ensayo o certificado de calibración completo, éste 

debe ser unívocamente identificado y debe 

contener una referencia al orginal al que 

reemplaza.  

   x  Manual de 

procedimientos 

técnicos del 

IBAL 

 

Fuente: Elaboración propia  
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Anexo 2. Datos de determinación de dureza total  

         

 
 

DATOS: DETERMINACIÓN DE DUREZA TOTAL 

CÓDIGO  

CONTROL  

VERSIÓN  

PÁGINA  

FECHA     HORA   

MUESTRA 
IDENTIFICACIÓN DE LA 

MUESTRA CÓDIGO OBSERVACIONES 

1       

2       

3       

4     
 

 

DUREZA TOTAL 

MUESTRA 
VOLUMEN 

MUESTRA (mL) 
VOLUMEN 
EDTA (mL) 

MOLARIDAD EDTA (mol/L) 
DUREZA TOTAL 

(mg/L) 
PROMEDIO 

(mg/L) 
DESVIACIÓN 
ESTANDAR 

% COEFICIENTE 
VARIACIÓN 

MB-BLANCO 

        

      

        

        

1 

        

      

        

        

2 

        

      

        

        

Muestra 
adicionada 1 

        

      

        

        

Muestra 
adicionada 2  

        

    
  
 

        

        

 
%RECUPERACIÓ

N 
 

LFB-PATRON 
______mg/L 

        

      

        

        

  % ERROR   

OBSERVACIONES: 

ANALIZADO POR: REVISADO POR:  



120 
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Anexo 3. Plan de validación de dureza total y de turbiedad 

PLAN DE VALIDACIÓN 

1. Alcance de la Validación 

Parámetro: Dureza Total  

Método: Método Complexométrico - SM 2340 C Ed. 22  

Unidades: mg/L CaCO3  

Matriz: Agua Cruda, Agua Filtrada 1500, Red de Distribución 

Variables a 

cuantificar: 

Molaridad del titulante (EDTA), Volumen de muestra, volumen 

consumido del titulante.  

Rango de 

Trabajo: 

LC - 350 mg/L 

Muestras: Denomina
ción 

Descripción 
Concentración/ 

Muestra 

Blanco Agua Desionizada **** 

Estándar 
Bajo (Eb) 

Estándar de concentración cercana al 
LC 

5 mg/L 

Estándar 
medio 
(Em) 

Estándar de concentración 
aproximada al 50% del rango de 
trabajo 

150 mg/L 

Estándar 
alto (Ea) 

Estándar de concentración 
aproximada al 90% del rango de 
trabajo 

350 mg/L 

M1 Muestra Natural de Agua Cruda Eb>M1>Em 

M2 Muestra Natural Agua Filtrada 1500 Eb>M12>Em 

M3 Muestra Natural Red de distribución Eb>M12>Em 

Mx Eb 
Donde Muestra Mx corresponde a 
cada muestra natural adicionada con 
el estándar bajo(Eb) 

**** 

Mx Em 
Muestra Mx adicionada con 
aproximadamente 50% de la 
concentración de Mx 

**** 

   
 

2. Materiales, 

insumos y 

equipos 

necesarios  

para desarrollar 

la validación 

  

  

MATERIALES INSUMOS EQUIPOS 

 
Erlenmeyer de 250 ml 
 

Agua Destilada Titulador 
digital 
marca 
HACH 
 

Probeta de 100 ml 
 

Papeleta de Manver 
HACH 
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Macropipeteador Agua cruda  

Pipetas volumétricas 125 mL, 
100 mL, 25 mL, 5 mL 

Agua filtrada  

 Red de distribución  

 Solución Buffer Hardness 
HACH 
Solución CaCO3 

 

 

PARÁMETRO 
DE 
VALIDACIÓN 

CARACTERÍSTICA
(S) 

EXPRESADO 
COMO 

CRITERIOS DE 
ACEPTACIÓN 

MUESTRA ACTIVIDAD 
FRECUENCIA 

SELECTIVIDAD 

Algunos iones metálicos interfieren produciendo disminución del color en el punto final o produciendo múltiples puntos 
finales por consumo estequiométrico de EDTA. Esta interferencia se reduce por adición de ciertos inhibidores antes de la 
titulación. En las muestras naturales seleccionadas para realizar la presente validación, no se presentan dichas 
interferencias. 

RANGO DE 
TRABAJO 

Teórico  mg/L CaCO3 LC - 350 mg/L  *** *** *** 

LÍMITES 

Detección (LOD) mg/L CaCO3 

LC<LOD<LQD 
Estándar bajo 

(Eb) 

Medir 15 repeticiones del 
estándar bajo. Se calcula 
a partir de la desviación 
estándar obtenida en la 
determinación. Límite de 
cuantificación. LOD= 3s  

1 día 
2 analistas  

Cuantificación 
(LQD) 

mg/L CaCO3 

Se calcula a partir de la 
desviación estándar 
obtenida en la 
determinación. Límite de 
cuantificación. LOD= 10s 

1 día  
2 analistas 

VERACIDAD Exactitud % Error 

Exactitud 
expresada 
como % Error 
menor o igual 
al 10%. 
Prueba de la t.  

Estándares 
preparados a 
partir del patrón 
trazable de 1000 
mg/L CaCO3, 
medidos como 
dureza total. 
 Eb, Em, Ea.  

Medir tres réplicas de los 
estándares preparados. 
Calcular promedio (Xm), 
porcentaje de error (%E), 
desviación estándar (s) y 
coeficiente de variación 
(%CV) 
Calcular el tcal. Evaluar en 
tcal < tcrit 

3 Días 
2 analistas  

PRECISIÓN  Repetibilidad %CV 

Precisión 
expresada 
como 
coeficiente de 
variación %CV 
menor o igual 
a 10% 

Estándares 
preparados a 
partir del patrón 
trazable de 1000 
mg/L CaCO3, 
medidos como 
dureza total: 
Eb, Em, Ea  
Muestras 
naturales: M1, 
M2, M3.  

Medir tres réplicas de 
cada uno de los 
estándares preparados y 
de las muestras naturales. 
Calcular el coeficiente de 
variación (%CV), por día 
de trabajo y por analista.  

3 Días 
 2 analistas  
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Reproducibilidad  %CV 

Precisión 
expresada 
como 
coeficiente de 
variación %CV 
menor o igual 
a 10% 

Estándares 
preparados a 
partir del patrón 
trazable de 1000 
mg/L CaCO3, 
medidos como 
dureza total: 
Eb, Em, Ea  
Muestras 
naturales: M1, 
M2, M3, M4 

Medir tres réplicas de 
cada uno de los 
estándares preparados y 
de las muestras naturales. 
Calcular el coeficiente de 
variación (%CV) de todas 
las medias por analista. 
 

3 Días  
2 analistas 

RECUPERACIÓN % Recuperación 
% 
Recuperació
n 

100% ± 20% 

Muestras 
naturales 
adicionadas: M1 
Eb y M1 Ea 

Medir tres réplicas de las 
muestras adicionadas. 
Calcular el porcentaje de 
recuperación. 

3 Días 
2 analistas 

 

 

PLAN DE VALIDACIÓN 

1. Alcance de la Validación 

Parámetro: Turbiedad 

Método: 2130 B. Método Nefelométrico Standar Methods Ed 22 

Unidades: NTU  

Matriz: Agua Cruda, Agua Filtrada 1500, Red de Distribución 

Variables a 

cuantificar: 

 

Rango de 

Trabajo: 

 LC 400 NTU 

Muestras: DENOMINACIÓN DESCRIPCIÓN  TIPO DE 
 MUESTRA 

Blanco Agua Destilada NA 

Estándar formazina patrón primario 
suspensión 

0,1 

Estándar formazina patrón primario 
suspensión 

0,5 

Estándar formazina patrón primario 
suspensión 

1 

Estándar formazina patrón primario 
suspensión 

1,5 

Estándar formazina patrón primario 
suspensión 

2 

Estándar formazina patrón primario 
suspensión 

20 

Estándar formazina patrón primario 
suspensión 

200 

Estándar formazina patrón primario 
suspensión 

400 

M1 Agua cruda Agua superficial 

M2 Agua filtrada Agua filtrada 
1500 
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M3 Red de distribución Agua potable 
 

2. Materiales, 

insumos y 

equipos 

necesarios  

para desarrollar 

la validación 

   

MATERIALES INSUMOS EQUIPOS 

Celdas para muestras de NTU Agua Destilada Turbidimetro 

 formazina patrón primario 

suspensión 

 

 Agua cruda  

 Agua filtrada  

 Red de distribución  
 

PARÁMETRO 
DE 
VALIDACIÓN 

CARACTERÍSTICA
(S) 

EXPRESADO 
COMO 

CRITERIOS DE 
ACEPTACIÓN 

MUESTRA ACTIVIDAD FRECUENCIA 

SELECTIVIDA
D 

La turbidez puede ser determinada en cualquier muestra de agua que esté libre de partículas coloidales. Las celdas con 
presencia de burbujas de aire dan resultados falsos. 

RANGO DE 
TRABAJO 

Teórico  UNT 
 

*** *** *** 

LÍMITES 

Detección (LOD) UNT 

LC<LOD<LQD 
Estándar bajo 

(Eb) 

Medir 15 réplicas del 
estándar bajo. Se calcula 
a partir de la desviación 
estándar obtenida en la 
determinación. Límite de 
cuantificación. LOD= 3s. 

1 día 
2 analistas  

Cuantificación 
(LQD) 

UNT 

Se calcula a partir de la 
desviación estándar 
obtenida en la 
determinación. Límite de 
cuantificación. LOD= 10s. 

1 día  
2 analistas 

VERACIDAD Exactitud % Error 

Exactitud 
expresada 
como % Error 
menor o igual 
al 10%. 
Prueba de la t. 

Estándares 
preparados a 

partir del patrón. 
 Eb, Em, Ea 

Medir tres réplicas de los 
estándares preparados. 
Calcular promedio (Xm), 
porcentaje de error (%E), 
desviación estándar (s) y 
coeficiente de variación 
(%CV). 
Calcular el tcal. Evaluar en 
tcal < tcrit 

3 Días 
2 analistas  

PRECISIÓN  Repetibilidad %CV 

Precisión 
expresada 
como 
coeficiente de 
variación %CV 
menor o igual 
a 10% 

Estándares 
preparados a 
partir del patrón 
trazable Eb, Em, 
Ea  
Muestras 
naturales: M1, 
M2, M3.  

Medir tres réplicas de 
cada uno de los 
estándares preparados y 
de las muestras naturales. 
Calcular el coeficiente de 
variación (%CV), por día 
de trabajo y por analista.  

3 Días 
 2 analistas  
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Reproducibilidad  %CV 

Precisión 
expresada 
como 
coeficiente de 
variación %CV 
menor o igual 
a 10% 

Estándares 
preparados a 
partir del patrón 
medidos como 
dureza total: 
Eb, Em, Ea  
Muestras 
naturales: M1, 
M2, M3, M4 

Medir tres réplicas de 
cada uno de los 
estándares preparados y 
de las muestras naturales. 
Calcular el coeficiente de 
variación (%CV) de todas 
las medias por analista. 
 

3 Días  
2 analistas 
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Anexo 4. Equipos y reactivos utilizados 

 

Equipos y reactivos utilizados 

EQUIPO CATOLO

GO 

PROVEED

OR  

SERIAL CALIBRACI

ON 

METROLO

GIA 

Titrastir 19400-00 HACH 1107000067

75 

ANDIA S.A.S  

Turbidimetro 47000-00 HACH 08120C024

783 

 

 

ANDIA S.A.S SERVIMETE

R S.A 

Termohigró

metro 

SH107 BRIXCO 446 INDUSTRIA 

Y 

METROLOG

IA LTDA 

 

 

INSTRUMENT

O 

SERIE FABRICANT

E 

CAPACIDA

D 

NORMA DE 

REFERENCI

A 

METROLOGI

A 

Probeta SMW2945 LMS 100 (mL) 

Vidrio 

Borosilicato 

NTC 2321 : 

1987 

SERVIMETER 

S.A 

Pipeta SMVV294

0 

SILBER 

BRAND 

1 (mL) 

Vidrio 

Borosilicato 

NTC 2101 : 

1986 

SERVIMETER 

S.A 

Pipeta SMW2942 SILBER 

BRAND 

10 (mL) 

Vidrio 

Borosilicato 

NTC 2201 : 

1986 

SERVIMETER 

S.A 

Pipeta SMVV294

1 

SILBER 

BRAND 

5 (mL) 

Vidrio 

Borosilicato 

NTC 2201: 

1986 

SERVIMETER 

S.A 

Matraz 

Erlenmeyer 

SMVV294

3 

SIMAX 250 (mL) 

Vidrio 

Borosilicato 

NTC 2454 

:1988 

SERVIMETER 

S.A 

Vasos de 

Precipitado 

SMVV294

6 

BOECO 

GERMANY 

200 (mL) 

Vidrio 

Borosilicato 

NTC2539:198

9 

SERVIMETER 

S.A 

INDUSTRIA Y METROLOGIA LTDA se encarga del mantenimiento reparación y 

calibración del equipo para laboratorio. 
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ANDIA S.A.S se encarga de comercializar, prestar el servicio de mantenimiento, 

capacitación y calibración acreditada de equipos para Laboratorio de Control de Calidad. 

SERVIMETER S.A es un organismo evaluador de la conformidad acreditado por el 

Organismo Nacional de Acreditación de Colombia (ONAC) y certificados en ISO 9001:2008 se 

encarga de la calibración, inspección, medición, y certificación de equipos e instrumentos de 

laboratorio. 

REACTIV

O 

MARCA COMPONENTE FORMULA  

Carbonato 

de Calcio 

NA NA CaCO3 

Solución 

Estandar 

EDTA 

HACH NA C10H16N2O8 

Solución 

Buffer 

Hardness  

HACH NA NA 

Solución 

indicadora 

ManVer 

HACH Trietanolamina 99 % 

Ácido 1-naftalensulfónico, sal 3-

hidroxi-4-[(1-hidroxi-

naftalenil)azo]-7-nitro-, monosódica 

Hidroxilamina clorhidrato 

NA 

Formazina 

Estándar de 

turbidez 

HACH NA NA 

Agua 

destilada 

NA NA  H2O 
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ANEXO 4 

Imágenes en el laboratorio de la empresa ibaguereña de acueducto y alcantarillado IBAL 

E.S.P 

 

Imagen del Erlenmeyer con su calibración. 

 

Imagen de la cristalería del laboratorio  



161 

 

 

Imagen cartucho de EDTA 

 

Imagen de resultados de dureza total 
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Imagen oficina de entrega de resultados 

 

Imagen laboratorio de microbiología IBAL 
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Imagen laboratorio de físico-química del IBAL 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  


