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Resumen

El presente proyecto tiene como objeto implementar un plan de validacién de los métodos
analiticos de dureza total y turbiedad, para el laboratorio de control de calidad de agua “Luis
Eduardo de Ledn 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 acreditacion 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 pardmetros de caracteristicas, instrumentos y
frecuencias del sistema de control y vigilancia para la calidad del agua. enmarcados dentro del
Decreto 1575 de 2007 y la Resolucion 2115 de junio de 2007 del Ministerio De Salud y del

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

En la validacion de los métodos analiticos de turbiedad, dureza total en agua tratada y
cruda, se realiz6 la estimacion de los limites, precision, exactitud e incertidumbre a través de
métodos ya estandarizados (Standards Methods). En el trabajo de hace un aporte a la a la
implementacién del sistema de gestion de calidad del laboratorio de la empresa ibaguerefia de

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

Palabras Claves: Validacion, 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 Ledn 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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Introduccion

El agua potable debe cumplir con una serie de requisitos establecidos por normas de
calidad especificas, en relacion con distintos parametros, 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 Ledn Caicedo de agua del
IBAL S.A E.S.P oficial, realiza el analisis del agua con el objetivo fundamental de formar una
opinidn 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 validacion del
método analitico para la determinacion de turbidez y dureza total, con el fin de confirmar que se
cumple con los requisitos particulares para el uso especifico del método en estudio, siguiendo las

condiciones del laboratorio y generando resultados confiables.

Ademas, se pretende que esta validacion 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.



17

Formulacion del problema

Las empresas prestadoras de servicios publicos, como acueductos, en sus laboratorios de
andlisis de agua tratada y cruda para consumo humano deben cumplir con los requisitos
enmarcados dentro de la resolucion 2115 de junio de 2007 del Ministerio de Salud y del
MAVDT (Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial) en el cual se sefialan las
caracteristicas, 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 analisis fisicoquimicos de agua y tener un desarrollo
satisfactorio, se debe dar cumplimiento a los organismos de acreditacion 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 (articulo 7 numeral 3 y 5 del decreto 1575 de 2007)
dentro de la resolucion 2115 de 2007 y solicitar la acreditacion 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 analisis fisicoquimicos de dureza total y turbiedad, por
medio de la validacion acorde al Decreto 1575 de 2007 resolucién 2115. Debido a que los
analisis de los métodos anteriormente mencionados deben ser confiables para cumplir con lo
estipulado en el Decreto 1575 de 2007 resolucion 2115, en el cual se expiden las normas técnicas
de calidad del Agua potable para consumo humano, la metodologia en los analisis efectuados
tiene que ser validada para estimar el nivel de confianza y otras medidas estadisticas que reflejen

la buena calidad de los resultados de los analisis fisicoquimicos del IBAL S.A E.S.P.
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Justificacion

El IBAL E.S.P, a través de su laboratorio Luis Eduardo de Ledn Caicedo de control de
calidad del agua, pretende brindar un mejor servicio a sus clientes por medio de procesos
Optimos en sus analisis, como en la trazabilidad que realiza a las muestras recibidas o cadena de
custodia, que permitan garantizar a sus usuarios y clientes (servicio de extension) la idoneidad en

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

La validacion de los métodos de analisis 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 precision, 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 mas idoneo y asi, incentivar a un
nuevo analisis; debido a que el método sera, ademas de beneficioso al laboratorio en términos

econdmicos, verificado.
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Alcance

Este trabajo abarca la documentacion requerida para la validacion de las metodologias
analiticas fisico-quimicas aplicadas, desarrolladas en las técnicas de dureza total y turbiedad,
basados en los parametros y requisitos bajo el Decreto 1575 de 2007 resolucion 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
certificacion ante la ONAC (Organismo Nacional de acreditacion de Colombia) de la norma
NTC ISO/IEC 17025:2005 (requisitos generales para competencia de los laboratorios de ensayo

y calibracion).
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Objetivos

Objetivo general

Elaborar el plan de implementacion de la validacion de las metodologias analiticas
aplicadas y desarrolladas en las técnicas de dureza y turbiedad siguiendo las normas del Sistema
De Gestion del Laboratorio de Aseguramiento de la Calidad de Agua de la Empresa Ibaguerefia
de Acueducto y Alcantarillado IBAL S.A E.S.P.

Objetivos especificos

Verificar la veracidad de las metodologias de dureza total y turbiedad empleadas en el
laboratorio de aseguramiento de la calidad de agua de la Empresa Ibaguerefia de Acueducto y
Alcantarillado IBAL S.A E.S.P basados en Decreto 1575 de 2007 resolucion 2115.

Documentar los procedimientos y requisitos técnicos obligatorios establecidos por los
métodos estandarizados edicion 22 (Standard Methods) para las pruebas de dureza total y
turbiedad.

Formular y desarrollar un plan de validacién, 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 Acreditacion Colombiana).

Contribuir a la implementacion 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 Tedrico

En el sentido de productos quimicos los suministros de agua no son puros como sucede
con el agua destilada, desionizada. Desde los primeros tiempos de la quimica, se conocia 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 estandares fisicos, quimicos y bioldgicos 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 caracteristicas 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 caracteristicas es
fundamental para valorar los posibles inconvenientes y perjuicios que su utilizacién pudiera
ocasionar en sus consumidores (lIdarraga, s.f). Los estandares 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 patégenos, ni
sustancias toxicas o nocivas para la salud, la calidad del agua no debe deteriorarse ni caer por
debajo de los limites establecidos (UNICEF); siendo responsabilidad de la entidad prestadora del

servicio publico 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 caracteristicas fisicas,

quimicas y bioldgicas, las cuales se definen a continuacion

Caracteristicas fisicas 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 caracteristicas fisicas 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
suspension y que da un aspecto desagradable al agua, mancha la ropa, puede afectar los
alimentos y hace al agua sospechosa de contaminacion. Es un parametro amplio usado alrededor
del mundo para describir la calidad del agua. El flujo de agua a través de la superficie terrestre
puede ocasionar contaminacion 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, silice, azufre.

Por carbonato de calcio precipitado en las aguas duras.
Por el hidréxido de aluminio en las aguas tratadas.

Por el hidréxido férrico.

Por organismos microscopicos.
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Caracteristicas quimicas

Dureza total. El término dureza se refiere a la concentracion total de iones alcalinotérreos
que hay en el agua. Como la concentracion de Ca2+ y Mg 2+, de ordinario, de mucho mayor que
la de los otros iones alcalinotérreos, la dureza practicamente es igual a [Ca+2]+ [Mg+2]. La
dureza se expresa, por lo general, por el nimero equivalente de miligramos de CaCO3 por litro
(Harris, 2007). La cantidad de minerales que se encuentras difieren de forma significativa y
segun la variacion de concentracion de minerales encontrados en el agua describe el agua como

“dura” o “blanda”.

Tabla 1. Clasificacion de dureza total

Concentracion

mg Clasificacion
CaCOs/L
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 tuberias. No obstante, cualquier descontrol de los
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pardmetros fisicoquimicos en el agua puede, de algiin modo, afectar la salud humana y proceder

a posteriores enfermedades por su consumo prolongado.

Mora et al. (2000) reportaron una relacion entre los calculos en las vias urinarias y su
relacion 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

podrian presentar riesgos para quienes padezcan este tipo de enfermedades.

Meétodo de analisis de dureza total

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

METHODS):

Célculo de dureza: aplicable a todas las aguas; proporciona una gran exactitud, si se
realiza un analisis mineral, puede informarse del célculo de dureza a partir de las valoraciones

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

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 analisis rapido.



25

Para su determinacion se realiza una valoracién complexométrica con EDTA y negro de
eriocromo T a pH 10 en medio amoniacal tamponado de la concentracion total de Ca2+ y Mg2+

(Harris, 2007).

Calculandose con la siguiente ecuacion:

CaCOs/L = (V (mL) titulante x C (mg/L) titulante) / (V (mL) de muestra)).

Fundamento en la valoracion complexométrica EDTA para la determinacion de

dureza total.

Esta técnica analitica es utilizada para la determinacion de la dureza total carbonada en el
agua, este método de valoracion complexométrica EDTA, se basa en la determinacion de los cationes
metalicos Caz+y Mgz+, a soluciones tamponadas a valor de pH 10 con solucién amoniacal para
controlar las interferencias y posterior titulacion con solucién EDTA, la cual compleja estos cationes
formando una coloracion que permite el reconocimiento y cuantificacion de los cationes responsables
de la dureza en el agua. EI 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 cation queda rodeado de

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

Caracteristicas bioldgicas
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Existen gran variedad de bacterias que se encuentran en la naturaleza y las que se hallan
en el agua son de importancia sanitaria. EI agua suele contener parasitos, bacterias, virus y
protozoos que se descargan en el agua producto de la contaminacion, estas bacterias patdgenas

causan enfermedades al hombre y a los animales.

Entre las enfermedades adquiridas por consumo de agua con organismos patdgenos son la
fiebre tifoidea, la disenteria, el colera, diarrea o gastroenteritis y erupciones cutaneas. (SENA,

1999)

Marco Legal

En Colombia la norma estipulada para la calidad del Agua esta regida por la Resolucion
2115, en la que se sefialan caracteristicas, instrumentos basicos y frecuencias del sistema de
control y vigilancia para la calidad del agua para consumo humano, donde se menciona el valor
maximo aceptable para la turbidez cuya informacion se encuentra en el articulo 20 del

mencionado decreto, que cita:

Articulo 2°.- Caracteristicas Fisicas.

El agua para consumo humano no podra sobrepasar los valores maximos aceptables

para cada una de las caracteristicas fisicas que se sefialan a continuacion:



Tabla 2. Caracteristicas fisicas

Caracteristicas Expresadas Valor
fisicas como Maximos aceptables

Unidades de

Color aparente platinos cobalto 15

(UPC)

Aceptable 0 no

Olor y sabor aceptable P Aceptable
Unidades

Turbiedad nefelométricas de 2

turbiedad (UNT)

Fuente: Ministerio de la Proteccion Social Ministerio de Ambiente, Vivienda y
Desarrollo Territorial. Resolucién nimero 2115 (2007)

Articulo 7° Caracteristicas Quimicas que tienen mayores consecuencias econoémicas

indirectas sobre la salud humana.

Tabla 3. Caracteristicas Quimicas que tienen mayores consecuencias
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Elementos y compuestos

Expresadas como Valor maximo aceptable

guimicos que tienen (mg/L)

implicaciones de tipo

econdmico
Calcio Ca 60
Alcalinidad Total CaCOs 200
Cloruros ClI? 250
Aluminio Al*3 0.2
Dureza Total CaCOs 300
Hierro Total Fe 0.3
Magnesio Mg 36
Manganeso Mn 0.1
Molibdeno Mo 0.07
Sulfato SO42 250
Zinc Zn 3
Fosfato PO4? 0.5

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

Territorial Resolucion nimero 2115. (2007)
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Acreditacion en Colombia:

La acreditacion, segun el decreto 2269/93 es el proceso mediante el cual se reconoce la
competencia técnica y la idoneidad de organismos de certificacion e inspeccion, laboratorios de

ensayo y metrologia.

Marco Referencial

El Laboratorio de Control de Calidad se encarga de garantizar el cumplimiento de las
disposiciones legales (Decreto 1575 de 2007 resolucion 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 analisis al agua
cruda y tratada para el consumo humano, de tipo fisicoquimico y microbiol6gico dentro de unos
parametros reglamentados por la resolucion 2115 de junio 22 del 2007 del ministerio de la
proteccion social, ministerio de ambiente, vivienda y desarrollo territorial en la cual se informan
los valores maximos permitidos para los anélisis 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 (articulo 7 del decreto 1575 de 2007).
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El laboratorio cuenta con un espacio fisico con areas separadas y se encuentra dividido en
un area administrativa, donde se recensionan y/o entregan las muestras ademas de todo lo
referido a documentacion adjunta al mismo, los laboratorios para el analisis fisicoquimico y
microbioldgico de ensayo de analisis de agua para consumo son independientes, un area de

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

Cuenta con 20 Afos de experiencia en la realizacion de analisis fisico quimicos y

microbiologicos de aguas son garantia 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 ibaguerefios.

Desarrolla un programa de monitoreo de la calidad del agua antes de sus tratamiento,
durante el proceso y su distribucién a toda la ciudad. Diariamente se toman muestras en los
diferentes puntos concertados con la secretaria de salud municipal, con el propdsito de valorar

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

El laboratorio de aseguramiento de la calidad del agua tiene como mision y vision para

brindar calidad de servicio a los ibaguerefios.
Mision
Verificar mediantes pruebas de laboratorio, que el proceso de potabilizacion fue

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

distribucion.

Vision
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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 ningun tratamiento como el agua de
los rios, quebradas, del acueducto, es decir que no se ha recibido ningun procedimiento para su

potabilizacion.

Agua tratada: es el agua a la que se le realiza el tratamiento en la planta de
potabilizacién, donde se adicionan desinfectantes y coagulantes para eliminar todas las

impurezas y bacterias que contiene.

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

produce dafios en los bienes materiales.

Agua contaminada: es el agua que ha recibido bacterias o sustancias tdxicas 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 Técnico Analista
de Calidad de Agua Analista Laboratorio |
Analista Laboratorio 1l
Fuente: Grupo aseguramiento de la calidad —IBAL-
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Metodologia

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

septiembre.

En la primera fase se realizo el conocimiento de los procesos y sistemas recopilando
informacidn 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 revision de la
documentacion 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 validacion (Ver Anexo 3. Plan de

validacion de dureza total y de turbiedad)



[lustracion 1. Metodologia de Trabajo

FASE I:
CONOCIMIENTO DE = Punto de
PROCESOS DEL anques muestras

LABORATORIO

Realizar lista de
chequeo de
verificaion de la
norma ISO/IEC
17025:2005.

FASE II:
DIAGNOSTICO Revision
INICIAL DEL bibliografica .
LABORATORIO.

Validacion de
metodologias
Analiticas de
durezay
turbiedad.

FASE
NEIMPLEMENTACIO Realizacion de la
N NTC ISO/IEC documentacion.
17025:2005

FASE IV: VERIFICACION DEL

CUMPLIMIEMTO DE PARAMETROS Revision de

documentos

TECNICO DE LA NTC ISO/IEC 1075: 2005

Recoleccion de
muestras

Elaboracion del
plan de accion

Revision de
requisitos

Fuente: autoria propia

Verificacién de métodos

Se debe verificar el desempefio de los métodos estandarizados,

Equipose
instalaciones
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los meétodos

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

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

Casos.

v' Para verificar que el método es adecuado para su aplicacién en el laboratorio.

v' Cuando se incorporan mejoras al método o se amplia su alcance para matrices complejas.

v Cuando el control de calidad o las pruebas de evaluacion de desempefio indican que el

rendimiento del método es deficiente.

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

v’ Cuando se realizan cambios en los métodos ya validados y/o verificados y la evaluacién de

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

método.
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Los parametros de verificacion para cada método dependen del principio fisico o quimico
de la medicidn, ya que algunas variables no pueden ser cuantificadas porque no aplican o porque

no existe un patrén de comparacion confiable.

Programacion 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 estandares necesarios para la verificacion completa (Ver Anexo 4: Equipos

y Reactivos).

Los ensayos para establecer el intervalo de trabajo y el limite de deteccidon se deben

ejecutar antes de los demas ensayos.

Los valores de cantidad o concentracion de analito a ser analizados en las verificaciones
se establecen con base en el intervalo de aplicacion del método, los valores usuales de las

muestras y la informacion bibliogréafica.

Los ensayos para evaluar precision, exactitud y recuperacion se ejecutan durante varios
dias, preferiblemente consecutivos, segun la posibilidad de cada método y la estabilidad del

analito.

Una vez terminada la verificacion, 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 declaracion de conformidad del método (Ver anexo 2 Datos de determinacion de

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

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

1. Alcance de la VValidacion

Parametro: Dureza Total
Método: Método Complexométrico - SM 2340 C Ed. 22
Unidades: mg/L CaCOz3
Matriz: Agua Cruda, Agua Filtrada 1500, Red de Distribucién
Variables a Volumen consumido del titulante.

Cuantificar:
Rango de LC - 350 mg/L

Trabajo:

2. Muestras (segun la tabla 2010 1y 2010 11 del SM ed. 22 se deben trabajar)

L o Concentraci
Denominacion Descripcion )
on/ Muestra
Blanco Agua libre de dureza Fkxk
Estandar Bajo ) . 5,10, 25
Estandar de concentracion cercana al LC
(Eb) mg/L
Estandar medio Estandar de concentracion aproximada al 50%
] 150 mg/L
(Em) del rango de trabajo
Estandar alto Estandar de concentracion aproximada al 90%
) 350 mg/L
(Ea) del rango de trabajo
M1 Muestra Natural de Agua Cruda Fxkx
M2 Muestra Natural Agua Filtrada 1500 Fkxk




M3

35

Muestra Natural Red de distribucién

*kkk

3. Materiales, Equipos y Reactivos

Insumo Descripcion
Pipeta Volumétrica de 10 mL tolerancia 0,1 ml SERVIMETERS S.A
. MARCA SILBER BRAND MODELO ETERNA SMVV 2942.2014
Materiale
S Balon aforado de 250 mL tolerancia 0,15 ml MARCA SCHOT BRAND
Celda para turbidimetro
Equi Turbidimetro CAT 2084900/6 MARCA HACH MODELO 2100N No. DEL
uipos
qap SERIAL: 11100C028008 SMVV 0041.2014 SERVIMETERS S.A
Formazin suspension, patron primario MARCA HACH CAT 2659701 LOTE
A 4031 >1 UNT FECHA DE EXPIRACION APRIL 2015
Reactivos

LOTE A 4020 PARA EL DE 200UNT

LOTE A 4014 PARA EL DE 400 UNT

Fuente: Propia

Disefio Experimental

Intervalo lineal y selectividad

a. Ensayos a realizar

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

a. Ensayos a realizar

e Limite de Deteccion: Analizar de 6 a 10 blancos o estandares diferentes, medidos una vez

cada uno.

e Limite de Cuantificacion: Analizar de 6 a 10 estdndares de baja concentracion
sucesivamente mayores entre si (minimo dos) y se calcula el respectivo limite de
confianza del 95%, hasta encontrar la concentracion para la cual el coeficiente de
variacion y/o el porcentaje de error cumplen el criterio establecido como méaximo

aceptable.

a. Calculos

Tabla 6.Calculo de los limites

Limite Critico (LC) LC =1,645*S
Limite de Deteccion (LOD) LOD = 3,29*S
Limite de Cuantificacion (LQD) LQD =10*S

Fuente: Propia

b. Criterio de Aceptacion

En el célculo de los limites se debe cumplir que LC<LOD<LQD

Precision (como repetibilidad y reproducibilidad)
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La repetibilidad y la reproducibilidad dependen generalmente de la concentracion del
analito y se deben determinar para diferentes concentraciones, estableciendo, cuando sea

relevante, la relacion entre la concentracién y el coeficiente de variacion.

A partir de las desviaciones estandar de repetibilidad (s;) y reproducibilidad (sr) se
calculan los limites de repetibilidad, r, y de reproducibilidad, R, que permiten saber si la

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

a. Ensayos a realizar

Para Repetibilidad:

Analizar minimo 3 réplicas de las muestras naturales y estandares definidos bajo las

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

Para Reproducibilidad:

Analizar minimo 3 réplicas de las muestras naturales y estandares definidos (las mismas

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

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

v' Diferentes analistas en diferentes equipos en diferentes periodos de tiempo.

v El mismo analista con el mismo equipo en diferentes periodos de tiempo (minimo dos dias
diferentes).

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

parte de la evaluacion de la precision.
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b. Calculos

Calcular la desviacion estandar, s, y el coeficiente de variacion, CV:
CV = coeficiente de variacion

n = nimero total de datos que forman una serie (tamafio de muestra)

s = desviacion estandar de una serie finita de datos

sx100 x = valor promedio de una serie finita de datos

xi = cada valor de una serie de mediciones repetidas

Hacer gréaficas de coeficiente de variacion contra concentracion y de desviacién estandar
contra concentracion, con todos los resultados obtenidos, para establecer su mutua relacion en
todo el intervalo de trabajo. En ocasiones en éste tipo de gréficas se identifica algin factor de
proporcionalidad entre la concentracién y la precisién, o incluso constancia en todo el intervalo,

que sirven como una expresion global del método.

c. Criterio de Aceptacion

Tabla 7.criterios de aceptacion repetibilidad

Parametro Criterio de aceptacién Nivel de desempefio
Coeficiente de variacion <25% Satisfactorio
Error relativo <10% Satisfactorio

Fuente: Laboratorio Luis Eduardo De Le6n Caicedo
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Exactitud como sesgo

La aplicacion de un método de analisis involucra un sesgo combinado, causado por el
sesgo propio del método (que surge de errores sistematicos inherentes a €l) y por el sesgo del

laboratorio (que surge de errores sistematicos caracteristicos del laboratorio).

a. Ensayos a realizar

Analizar varias réplicas de los estandares definidos.

Nota: Estos andlisis ya se han realizado para las pruebas de precisién, es necesario
tener minimo 12 datos entre todos los analistas y dias de trabajo.

b. Calculos

Calcular el porcentaje de error relativo:

%E = error relativo porcentual

0 _ Cexp _Creal
%E = —+2 % %100 e .
Creal Cexp = concentracion leida experimentalmente

Creal = cONncentracion esperada

Hacer una grafica de error relativo contra concentracion, con todos los resultados

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

formula:

x es el valor esperado

x—x x es el valor promedio obtenido
5 es la desviacion estandar de los datos

n es el nimero de datos

c. Criterio de Aceptacion

Tabla 8.Criterio de Aceptacion Exactitud

Paradmetro Criterio de aceptacion Nivel de desempefio
Error relativo <10% Satisfactorio
t de student tcal <ttab Satisfactorio

Fuente: Laboratorio Luis Eduardo De Le6n Caicedo

Exactitud como recuperacion

Segun especificaciones del estandar método ed. 22 en control de calidad, no se presentan

muestras adicionadas en este método normalizado.

Otras variables aplicables para validacion de métodos
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Los pardmetros de selectividad, especificidad y robustez no se evaltan usualmente en la
verificacion de métodos normalizados, sino que son de obligatoria aplicacion para las
validaciones como tal. La informacion proporcionada a continuacion es solamente ilustrativa,
porque en estos casos se deben definir y aplicar disefios experimentales estadisticos
multivariados.

Plan de Validacion para Turbidez SM 2130B

Tabla 9.Plan de Validacion para Turbidez SM 2130B

1. Alcance de la Validacion

Parametro: Turbiedad

Método: Método Nefelometrico - SM 2130 B Ed. 22
Unidades: NTU

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

Variables a Cuantificar: | NTU

Rango de Trabajo: LC - 400 NTU

2. Muestras (segun la tabla 2010 1 'y 2010 I1 del SM ed. 22 se deben trabajar)

L o Concentraci
Denominacion Descripcion )
on/ Muestra
Blanco Agua destilada Fxkx
Estandar Bajo ) . 01-05-
Estandar de concentracion cercana al LC
(Eb) 1,0 NTU
Estandar medio Estandar de concentracion aproximada al 50% 20— 200
(Em) del rango de trabajo NTU




Estandar alto
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Estandar de concentracion aproximada al 90%

(Ea) del rango de trabajo 40 NTU
M1 Muestra Natural de Agua Cruda Fkkk
M2 Muestra Natural Agua Filtrada 1500 Kk
M3

Muestra Natural Red de distribucion

*khkk

2. Muestras (segun la tabla 2010 1y 2010 11 del SM ed. 22 se deben trabajar)

Denominacién

Descripcion

Concentraci

on/ Muestra

Blanco

Agua libre de dureza

*khkk

Estandar Bajo

. ., 5, 10, 25
Estandar de concentracion cercana al LC
(Eb) mg/L
Estandar medio Estandar de concentracién aproximada al 50%
] 150 mg/L
(Em) del rango de trabajo
Estandar alto Estandar de concentracion aproximada al 90%
: 350 mg/L
(Ea) del rango de trabajo
M1 Muestra Natural de Agua Cruda falaialed
M2 Muestra Natural Agua Filtrada 1500 Fkxk
M3

Muestra Natural Red de distribucion

*kkk

3. Materiales, Equipos y Reactivos

Insumo

Descripcion

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 N0.0313007

Titulador digital TITRATOR DIGITAL MARCA HACH MODELO 16900, serial:
11070006772 23800, ANDIA 22_8_11

Reactivos

Solucion 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 No0.A4293 FECHA DE EXPIRACION: APRIL 2017

Hidroxido de amonio u Solucion de amonio

Indicador MANVER 2 HARDNESS INDICATOR CAT 851-99 LOTE No. A3106
EXPIRACION: APRIL 2018

Fuente: Propia

4. Disefio Experimental

INTERVALO LINEAL Y SELECTIVIDAD:

b. Ensayos a realizar

No aplica para el metodo puesto que ya se cuenta con relacion entre las variables.

Limites

b. Ensayos a realizar
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e Limite de Deteccidn y cuantificacion: Analizar de 6 a 10 blancos, medidos una vez cada

uno.

e Limite de Cuantificacion: Analizar de 6 a 10 estandares de baja concentracion
sucesivamente mayores entre si (minimo dos) y se calcula el respectivo limite de
confianza del 95%, hasta encontrar la concentracion para la cual el coeficiente de
variacion y/o el porcentaje de error cumplen el criterio establecido como maximo

aceptable.

c. Calculos

Tabla 10.Calculos limites turbiedad

Limite Critico (LC) LC =1,645*S

Limite de Deteccion (LOD) LOD = 3,29*S

Limite de Cuantificacion LQD = 10*S
(LQD)

Fuente: propia

d. Criterio de Aceptacion

En el célculo de los limites se debe cumplir que LC<LOD<LQD

Precision (como repetibidad y reproducibilidad)
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La repetibilidad y la reproducibilidad dependen generalmente de la concentracion del
analito y se deben determinar para diferentes concentraciones, estableciendo, cuando sea

relevante, la relacion entre la concentracién y el coeficiente de variacion.

A partir de las desviaciones estandar de repetibilidad (s;) y reproducibilidad (sr) se
calculan los limites de repetibilidad, r, y de reproducibilidad, R, que permiten saber si la

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

d. Ensayos a realizar

Para Repetibilidad:

Analizar minimo 3 réplicas de las muestras naturales y estandares definidos bajo las

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

Para Reproducibilidad:

Analizar minimo 3 réplicas de las muestras naturales y estandares definidos (las mismas

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

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

v' Diferentes analistas en diferentes equipos en diferentes periodos de tiempo.

v El mismo analista con el mismo equipo en diferentes periodos de tiempo (minimo dos dias
diferentes)

v El mismo analista en diferentes equipos en diferentes periodos de tiempo.
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Los ensayos de exactitud y recuperacion repetidos bajo las mismas condiciones hacen
parte de la evaluacion de la precision.

e. Calculos

Calcular la desviacion estandar, s, y el coeficiente de variacion, CV:

CV = coeficiente de variacion

n = nimero total de datos que forman una serie (tamafio de muestra)

s = desviacion estandar de una serie finita de datos

oy - Sx100 x = valor promedio de una serie finita de datos

Xi = cada valor de una serie de mediciones repetidas

Hacer gréaficas de coeficiente de variacion contra concentracion y de desviacion estandar
contra concentracion, con todos los resultados obtenidos, para establecer su mutua relacién en
todo el intervalo de trabajo. En ocasiones en éste tipo de gréficas se identifica algin factor de
proporcionalidad entre la concentracién y la precisién, o incluso constancia en todo el intervalo,
que sirven como una expresion global del método.

f. Criterio de Aceptacion

Tabla 11. Criterio de aceptacion turbiedad

Parametro Criterio de aceptacion Nivel de desempefio

Coeficiente de variaciéon <25% Satisfactorio
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Error relativo <10% Satisfactorio

Fuente: Propia

Exactitud como sesgo

La aplicacion de un método de andlisis involucra un sesgo combinado, causado por el
sesgo propio del método (que surge de errores sistematicos inherentes a él) y por el sesgo del

laboratorio (que surge de errores sistematicos caracteristicos del laboratorio).

d. Ensayos a realizar

Analizar varias réplicas de los estandares definidos.

Nota: Estos analisis ya se han realizado para las pruebas de precision, es necesario

tener minimo 12 datos entre todos los analistas y dias de trabajo.

e. Calculos

Calcular el porcentaje de error relativo:

%E = error relativo porcentual

Creal Cexp = CcOncentracion leida experimentalmente

Creal = CcONcentracion esperada
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Hacer una grafica de error relativo contra concentracion, con todos los resultados
obtenidos, para establecer su mutua relacion en todo el intervalo de trabajo.

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

formula:
x es el valor esperado
_x—-x x es el valor promedio obtenido
s es la desviacion estandar de los datos

1 es el nimero de datos

f. Criterio de Aceptacion

Tabla 12. Criterios de Aceptacion Exactitud

Paradmetro Criterio de aceptacion Nivel de desempefio
Error relativo <10% Satisfactorio
t de student tcal <ttab Satisfactorio

Fuente: propia

Exactitud como recuperacion

Segun especificaciones del estandar método ed. 22 en control de calidad, no se presentan

muestras adicionadas en este método normalizado.

Otras variables aplicables para validacion de métodos
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Los pardmetros de selectividad, especificidad y robustez no se evaltan usualmente en la
verificacion de métodos normalizados, sino que son de obligatoria aplicacion para las
validaciones como tal. La informacion proporcionada a continuacion es solamente ilustrativa,
porque en estos casos se deben definir y aplicar disefios experimentales estadisticos

multivariados.

Verificacion del método de analisis Dureza Total Técnica de Titulacion con EDTA Método
SM 22 2340 C.

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

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

Tabla 13. Blancos y Estandar bajo

Analista 1 Analista 2
ESTANDARES (mg/L ESTANDARES (mg/L
BLANCO CaCO3) BLANCO CaCO3)
S S
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 48 8 24
0 3,20 11,20 22,40 0 48 8 24
0 3,20 9,60 22,40 0 3,2 9.6 22.4
0 4,80 6,40 24.00 0 48 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 validacion

Tabla 14. Andlisis de Blancos y Patrones de Baja

Analista 1 Analista 2

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

ESTADISTICA
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% 3,92%
Error,% 10,4% 14,7% 7,4% 10,4% 15% 7,84%

Fuente: Resultados de la validacion

Segun el analisis estadistico, el patron de 25 mg/L CaCOz cumple con él % error
establecido por el laboratorio, por lo tanto los limites se calculan a partir de la desviacion

estandar de este patrén, presentandose los siguientes resultados:
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Tabla 15. Limites del método

Analista 1 Analista 2
LC 1,36 Criterio de Aceptacion LC 133 Criterio de Aceptacion
LOD 2,73 LC<LOD<LQD LOD 2,67 LC<LOD<LQD
LQD 8,3 CUMPLE LQD 8,26 CUMPLE

Fuente: Resultados de la validacion

Precision por repetibilidad y reproducibilidad

Con los resultados de desviacion estandar y el coeficiente de variacidn de 3 estandares de

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

Tabla 16. Analisis estadistico de patrones y muestras analista 1
Patron 25

Concentracién

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

24,00

D1M 22,40 23,47 0,924 0,853 3,94% 6,13%

24,00

22,40

D1J 22,40 22,93 0,924 0,853 4,03% 8,27%

24,00
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D2 M

22,40

24,00

22,40

22,93

0,924

0,853

4,03%

8,27%

D2J

22,40

24,00

22,40

4,80

1,600

2,560

33,33%

4,00%

D3 M

24,00

24,00

22,40

23,47

0,924

0,853

3,94%

6,13%

Patrén

150

Concentracién
(mg/L)

Promedio

S

Varianza

%CV

Error,%

D1M

147,2

148,8

147,2

1477

0,9238

0,853

0,63%

1,51%

D1J

147,2

148,8

148,8

148,3

0,9238

0,853

0,62%

1,16%

D2 M

148,8

147,2

147,2

1477

0,9238

0,853

0,63%

1,51%

D2J

147,2

148,3

0,9238

0,853

0,62%

1,16%




148,8

148,8

D3 M

147,2

148,8

148,8

148,3

0,9238

0,853

0,62%

1,16%

Patrén

350

Concentracion
(mg/L)

Promedio

S

Varianza

%CV

Error,%

D1M

348,8

347,2

345,6

347,2

1,600

2,560

0,46%

0,80%

D1J

347,2

347,2

348,8

347,7

0,924

0,853

0,27%

0,65%

D2 M

347,2

348,8

347,2

347,7

0,924

0,853

0,27%

0,65%

D2J

348,8

347,2

345,6

347,2

1,600

2,560

0,46%

0,80%

D3 M

347,2

348,8

347,7

0,924

0,853

0,27%

0,65%
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347,2

M1 Cruda

Concentraciéon
(mg/L)

Promedio

S

Varianza

%CV

82,56

D1M 81,28

82,56

82,1

0,739

0,546

0,90%

82,56

D1J 83,2

81,44

82,4

0,891

0,794

1,08%

82,56

D2 M 83,2

82,56

82,8

0,370

0,137

0,45%

82,56

D2J 82,56

82,56

82,6

0,000

0,000

0,00%

81,44

D3 M 81,28

82,56

81,8

0,697

0,486

0,85%

M2 Filtrada 1500
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Concentracion
(mg/L)

Promedio

S

Varianza

%CV

D1M

83,2

82,4

83,2

82,9

0,462

0,213

0,56%

D1J

83,2

84,48

83,2

83,6

0,739

0,546

0,88%

D2 M

83,2

83,2

81,92

82,8

0,739

0,546

0,89%

D2J

81,92

83,2

82,56

82,6

0,640

0,410

0,78%

D3 M

82,08

83,04

83,68

82,9

0,805

0,649

0,97%

M3 Red distribucion

Concentracion
(mg/L)

Promedio

S

Varianza

%CV

D1M

83,36

84,48

83,6

0,756

0,572

0,90%
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83,04

83,68

D1J 81,6

83,68

83,0

1,201

1,442

1,45%

83,2

D2 M 84,48

83,2

83,6

0,739

0,546

0,88%

83,2

D2J 81,92

82,72

82,6

0,647

0,418

0,78%

82,56

D3 M 81,28

82,56

82,1

0,739

0,546

0,90%
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Fuente Propia. Mediciones llevadas a cabo en 3 dias en las dos jornadas mafana y tarde.

Tabla 9. Andlisis estadistico de patrones y muestras analista 2

Patrén 5

Concentracion

Promedio S Varianza %CV Error,%
(mg/L)
24,00
D1T 22,40 0,924 0,853 3,94% 6,13%

24,00




D2 M

22,40

22,40

24,00

22,93

0,924

0,853

4,03%

8,27%

D2T

22,40

24,00

22,40

22,93

0,924

0,853

4,03%

8,27%

D3 M

22,40

24,00

22,40

22,93

0,924

0,853

4,03%

8,27%

D3T

24,00

24,00

22,40

23,47

0,924

0,853

3,94%

6,13%

Patrén

150

Concentracion
(mg/L)

Promedio

S

Varianza

%CV

Error,%

D1T

148,8

148,8

1472

148,3

0,9238

0,853

0,62%

1,16%

D2 M

1472

148,8

148,8

148,3

0,9238

0,853

0,62%

1,16%

D2T

148,8

147,7

0,9238

0,853

0,63%

1,51%
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1472

1472

D3 M

1472

148,8

148,8

148,3

0,9238

0,853

0,62%

1,16%

D3T

148,8

148,8

1472

148,3

0,9238

0,853

0,62%

1,16%

Patrén

350

Concentracion
(mg/L)

Promedio

S

Varianza

%CV

Error,%

D1T

345,6

345,6

347,2

346,1

0,924

0,853

0,27%

1,10%

D2 M

348,8

348,8

347,2

348,3

0,924

0,853

0,27%

0,50%

D2T

345,6

345,6

347,2

346,1

0,924

0,853

0,27%

1,10%

D3 M

348,8

344

346,1

2,444

5,973

0,71%

1,10%
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345,6
345,6
D3T 348,8 347,2 1,600 2,560 0,46% 0,80%
347,2
M1 Cruda
Concentracion
(mg/L) Promedio S Varianza  %CV
D1M 83,2
83,2 83,0 0,370 0,137 0,45%
82,56
D1J 81,44
81,28 82,0 1,065 1,135 1,30%
83,2
D2 M 84,48
81,44 83,0 1,526 2,330 1,84%
83,2
D2J 81,28
83,2 82,6 1,109 1,229 1,34%
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

Concentracién
(mg/L)

Promedio

S

Varianza

%CV

D1M 81,6

84,48

84,48

83,5

1,663

2,765

1,99%

D1J 82,56

83,2

82,56

82,8

0,370

0,137

0,45%

D2 M 82,56

82,56

82,56

82,6

0,000

0,000

0,00%

D27 82,56

81,28

82,56

82,1

0,739

0,546

0,90%

D3 M 82,56

81,28

82,56

82,1

0,739

0,546

0,90%

M3 Red distribucion

Concentracion
(mg/L)

Promedio

S

Varianza

%CV

60



D1M 82,56

83,2

82,56

82,8

0,370

0,137

0,45%

D1J 82,56

82,56

82,56

82,6

0,000

0,000

0,00%

D2 M 84,48

83,2

83,2

83,6

0,739

0,546

0,88%

D2J 84,48

83,04

83,68

83,7

0,721

0,521

0,86%

D3 M 81,6

82,88

87,68

84,1

3,205

10,274

3,81%
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Fuente Propia. Mediciones llevadas a cabo en 3 dias en las dos jornadas mafiana y tarde.



Desviacion Estandar

%6CV

1,800
1,600
1,400
1,200
1,000
0,300
0,600
0,400
0,200

0,000

4,50%
4,00%
3,50%
3,00%
2,50%
2,00%
1,50%
1,00%
0,50%
0,00%

llustracion 2. Repetibilidad Analista 1

S-Repetibilidad

mg/L CaCO3

Fuente: Datos recogidos en la validacion

°
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3,000

2,500

2,000

1,500

1,000

DESVIACION ESTANDAR

0,500

0,000

4,50%
4,00%
3,50%
3,00%
2,50%
2,00%
1,50%

1,00%

% COEFICIENTE DE VARIACION

0,50%

0,00%

llustracion 3. Repetibilidad Analista 2

S-Repetibilidad

L ]

: [ ]

y =0,0016x+0,7404

ARZF—-Q’.I8-49 .......
. -----------------------

® @ & )
S
L]

50 100 150 200 250 300 250
mg/LCaCO3
%CV- Repetitibilidad

. L J
e
L ]
@

) L

. [ J

[
L

50 100 150 200 550 o -

mg/L CaCO3

Fuente: Datos recogidos en la validacion
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De las graficas se identifica que la mayor dispersion en términos de desviacion estandar

se presenta en las muestras naturales y en el patron de mayor concentracion, para el analista 1 la
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mayor desviacion es de 1,60 y para el analista 2 la mayor desviacion es de 2,5, por lo tanto para
el método la desviacion estandar es < 2,5.

En el caso del coeficiente de variacion, ambos analista presentaron un valor maximo de
4.03%, en ambos casos en el patron de baja concentracion, aun asi el valor es aceptado por los

criterios del laboratorio y del estdndar métodos para el andlisis de aguas.

Tabla 17. Andlisis de reproducibilidad

ANALISTA1 ANALISTA 2

25 150 350 25 150 350

Concentraci Concentraci Concentraci Concentraci Concentraci Concentraci

on(mg/L) 6n(mg/L) 6n(mg/L) on(mg/L) oOn(mg/L)  6n(mg/L)

22,4 1472 348,8 24 148,8 345,6
D1M 22,4 148.,8 347,2 22,4 148,8 345,6
24 147,2 345,6 24 1472 347,2
24 1472 347,2 22,4 147,2 348,8
D1J 22,4 148,8 347,2 22,4 148,8 348,8
22,4 148,8 348,8 24 148,8 347,2
24 148,8 347,2 22,4 148,8 345,6
D2 M 22,4 147,2 348,8 24 147,2 345,6
24 1472 347,2 22,4 1472 347,2
22,4 1472 348,8 22,4 1472 348,8
D2J 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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22,4 147,2 347,2 24 148,8 345,6
D3 M 22,4 148,8 348,8 24 148,8 348,8
22,4 148,8 347,2 22,4 147,2 347,2
Promedi
23,04 148,1 347,5 23,15 148,2 346,8
0
S 0,81 0,83 1,08 0,83 0,81 1,54
Varianz
0,66 0,68 1,17 0,68 0,66 2,36
a
%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 validacion
lustracion 4. Reproducibilidad Analista 1
Reproductibilidad -S
1,400
1,200 °
& 1,000
3.% 0,800 ®
S
S 0,600
§ 0,400
0,200
0,000

50 100 150 200 250 300

mg/L CaCO3

350



14,00%

12,00%

10,00%

8,00%

%CV

6,00%

4,00%

2,00%

0,00%

Reproducibilidad-%cv

® L)
50 100 150 200 250 300
mg/L CaCO3

Fuente: Datos recogidos en la validacion

350
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Desviacion Estandar

%coeficiente de variacion

1,20
1,00
0,80
0,60
0,40
0,20
0,00

4,0%
3,5%
3,0%
2,5%
2,0%
1,5%
1,0%
0,5%
0,0%

50

llustracion 5. Reproducibilidad Analista

S- Reproducibilidad

y =0,0007x+0,6654

100 150 200 250 300
mg/L CaC03

%CV- Reproducibilidad

50 100 150 200 250 300
mg/L CaCO3

Fuente: Datos recogidos en la validacion
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350

400
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%Error

% error

Exactitud como sesgo

llustraciéon 6. Analisis de % Error entre analistas

%error-Analisa 1

8,00%
7,00%
6,00%
5,00%
4,00%
3,00%
2,00%
1,00%
0,00%

0 50 100 150 200 250 300 350

mg/L CaCO3

%error- Analista 2

9,00%
8,00% °
7,00%
6,00%
5,00%
4,00%
3,00%
2,00%
1,00% ® ®
0,00%
0 50 100 150 200 250 300 350

mg/L CaCO3

Fuente: Datos recogidos en la validacion
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400
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llustracion 7. Correlacion de Concentraciones entre analistas

Correlacion entre valores esperados y medidos

400,00
y=0,998x-1,7439
RE=1 .7

350,00 Y

300,00
250,00

200,00

150,00 e
100,00

mg/L CaCO3 leidos

50,00

0,00
0 50 100 150 200 250 300 350 400

mg/L CaCO3 estandares

Correlacion entre valores esperados y medidos

400,00
y=0,9958x-1,6107

=1

350,00
300,00
250,00
200,00
150,00 e

100,00

mg/L CaCO3 medidos

50,00

0,00
0 50 100 150 200 250 300 350 400

mg/L CaCO3 Estandares

Fuente: Datos recogidos en la validacion

La veracidad del método analitico 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 patron y la muestra dando cumplimiento con los criterios de

aceptacion del sesgo.
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Evaluacion del sesgo

Tabla 18. Analisis estadistico para evaluacion de aceptacion del sesgo

Concentracion

t cal Tcri Criterio Evaluacion
(mg/L CaCO3)
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 validacion

Estimacion de la incertidumbre de la medicion

La incertidumbre del presente meétodo se calcula mediante la combinacion de
incertidumbres individuales que aportan al resultado y la expansiéon del resultado por una

constante de proporcionalidad.

Especificacién del Mensurando

Procedimiento

La dureza célcica de una muestra de agua se determina titulando la muestra con una
solucion estandar de EDTA (&cido etilendiaminotetraacético) previo ajuste del pH de la muestra
a 10,0 y 10,1 con una solucion tampon para precipitar el magnesio como hidroxido; el punto
final de la titulacion se determina por el viraje de color de un indicador de complejometria, como

se resume en la figura 6.
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Figura 1. Etapas criticas del procedimiento de analisis

Pesar 1,000g Pesar 3,723 g Muestra
CaCOs EDTA

Preparar y diluir a
1000 mL con agua|

v

olucién estandal
de calcio
olucién estandai
EDTA

Disolver y diluir a
1000 mL con agua|

v

Valorar EDTA con
patrén de calcio

Medir aliciinta de
muestra 3 mL)

Solucién
tampoén

1-2[mL

- Inhibidor

Ajustar pH entre
10,0y 10,1

Titular con EDTA
ALCULAR DUREZA
TOTAL

Fuente: Estandar Methods

Célculo

El resultado de la medicidn se calcula como:

Tabla 1. Ecuacion para el calculo de dureza célcica

Dureza = concentracion de dureza en la

muestra,

mgCaCOsxL!

Segun Standard Methods la dureza de la _
A = volumen de titulante para la muestra, mL

muestra se calcula como:
B = mg de CaCOs equivalentes a 1,00 mL de

EDTA, mgCaCOsxmL™?

Dureza = A X B ¥ 1000 X mL™ Ymuestra

mL muestra = alicuota de muestra titulada, mL

1000 = factor de conversion de mL a L, mLxL™?

Fuente: Datos recogidos en la validacion
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Identificacion de las fuentes de Incertidumbre

Tabla 19. Fuentes de incertidumbre de la medicion

Proceso Factor Fuentes individuales

MRC del CaCO3 Certificado del reactivo

» Alicuota de solucion o )
Preparacion del ] L Calibracion de la pipeta
patrén para dilucion

Patron
Volumen preparado de ] ;
N Tolerancia del balon
solucién
MRC del EDTA Certificado del reactivo
Estandarizacion del o ] »
Andlisis de Desviacion estandar de la concentracion del EDTA
EDTA
muestras
Verificacion de la pipeta y bureta
Volumen de muestra
o resolucion de fabrica
) _ Valor Maximo de Desviacion estandar de las
Célculos Resultado final*

muestras analizadas entre los dos analistas

Fuente: propia

* El aporte de estas fuentes esta incluido en el valor de repetibilidad de medicién, por
cuanto éste se obtuvo de los resultados de medicion de varias muestras durante varios dias, lo

que implica la variacion 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 CaCOs/L; la incertidumbre expandida se
calculd 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 verificacién del método

PARAMETRO VALOR OBTENIDO

Limites de deteccion y cuantificacion

Valor critico, Lc 1,33
Limite de deteccion, Lp 2,67
Limite de cuantificacion, Lq 8,26
Precision
Desviacion estandar 2,5
Coeficiente de variacion 4,03%
Exactitud
Error relativo 7,84%
Incertidumbre de medicion U¢(DT) 0,98

Fuente: Datos recogidos en la validacion

Declaracion 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 Ledn Caicedo CUMPLE
CON LOS REQUISITOS ESTABLECIDOS PARA EL USO PREVISTO.

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

Consiste en analizar los resultados obtenidos en los ensayos realizados para la
verificacion del método siguiendo el procedimiento de analisis del laboratorio del IBAL el cual
es basado en el Standar Methods edicion 22. Los valores presentados a continuacién se pueden
verificar en los respectivos formatos utilizados. (Ver Anexo3). Los blancos y patrones de

concentracion, fueron analizados en 5 dias durante en horas de la mafiana.

Limite de deteccidon y cuantificacion

Para lograr los limites de deteccion se analizaron 15 blancos en un mismo dia, igualmente
se realiz6 el andlisis de soluciones patron de baja concentracion (0,1 — 0,5y 1 NTU) para

verificar el porcentaje de error sea aceptable en los valores cercanos al limite.



Tabla 21. Resultados obtenidos analisis de blancos y patrones en NTU.

Analista 1 Analista 2
ESTANDARES (NUT ESTANDARES (NUT
BLANCOS BLANCO
0,1 0,5 1 0,1 0,5 1

0,033 0,12 054 1,08 0034 012 05 1,05

0,043 01 052 0,98 0039 012 052 1,04

0,034 011 053 1,02 0,035 0,11 053 1,02

0,035 0,14 051 0,96 0,034 0,1 054 1,02

0,04 0,12 051 1,05 0,035 0,11 052 1,04

0,034 0,13 053 1,04 0,032 0,12 051 1,02

0,034 011 055 1,03 0,035 0,13 051 1,03

0,031 012 052 0,99 0,033 0,12 053 1,02

0,035 0,1 052 1,05 0,034 0,1 05 099

0,033 0,14 051 1,04 0,034 0,1 052 1,03

0,034 012 054 1,03 0,036 0,13 051 1,02

0,039 012 052 1,02 0,034 0,12 051 1,04

0,034 0,13 052 0,98 003% 012 05 098

0,035 0,12 053 0,97 0032 0,11 052 1,05

0,034 0,14 051 1,07 0,04 0,12 052 1,01

Fuente: Datos recogidos en la validacion
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Tabla 22. Analisis de Blancos y Estandares de Baja

Analista 1 Analista 2
Estandar (NUT) Estandar (NUT)
Blanco Blanco
0,1 0,5 1 0,1 0,5 1
Promedi
0,035 0,121 0,524 1,021 0,035 0,115 0,519 1,024
0
S 0,003 0,013 0,012 0,037 0,002 0,010 0,012 0,020
) 0,00001 0,000004 0,00009
Varianza 0 0,00017 0,00015 0,001 9 o 0,00016 0,00040

%CV 8,80% 10,73% 2,37%  3,62% 6,35% 8,99%  2,40%  1,95%

Error,% 21,33% 4,80%  2,071% 1533% 3,73%  2,40%

Fuente: Datos recogidos en la validacion

Para hallar los limites del método se hizo corridas de varias muestras de blanco y
patrones de concentracion 0.1, 0.5, 1, segun el analisis estadistico el patron de 0,5 NTU, Cumple
con los criterios de calidad establecido por el laboratorio. Por tanto la precisién se calcula a partir
de la desviacion estandar de este patrén y el coeficiente de variacion de 3 estandares de

referencia como se presenta en los siguientes:

Tabla 23. Limites del método

LC 0,002 Criterio de aceptacion

LOD 0,561 LC<LOD<LQD

LQD 0,648 CUMPLE

Fuente: Datos recogidos en la validacion
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Precision por repetibilidad y reproducibilidad

Con los resultados de desviacion estandar y el coeficiente de variacion de 4 estandares de

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

Tabla 24. Analisis estadistico de patrones y muestras Analista 1

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

0,54

D1 0,52 0,53 0,01 0,0001 6,00%

1,89%

0,53

0,55
D2 0,52 0,53 0,01 0,0003 3.21%  6.00%

0,52

0,52
D3 0,53 0,52 0,01 0,0001 1,92%  4,00%

0,51

0,54
D4 0,52 0,52 0,01 0,0002 2,92%  467%

0,51

0,52

D5 0,51 0,51 0,005 3,3333E-05 112%  2.67%

0,51

Patrén 20 Promedio S Varianza %CV Error,%
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19,9
D1 19,9 19,8666667 0,057 0,003 0,29% 0,67%
19,8
19,9
D2 19,7 19,7666667 0,115 0,013 0,58% 1,17%
19,7
19,9
D3 19,9 19,8666667 0,057 0,003 0,29% 0,67%
19,8
19,7
D4 19,8 19,7 0,1 0,01 0,51% 1,50%
19,6
19,8
D5 19,9 19,8333333 0,057 0,003 0,29% 0,83%
19,8
Patron 200 Promedio S Varianza %CV  Error,%
199,6
D1 199,5 199,5 0,1 0,01 0,05% 0,25%
199,4
199,7
D2 199,4 199,5 0,152 0,023 0,08% 0,23%

199,5
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D3

199,7

198,8

199,8

199,4

0,551

0,303

0,28%

0,28%

D4

198,9

199,7

199,5

199,3

0,416

0,173

0,21%

0,32%

D5

199,8

199,8

199,5

199,7

0,173

0,03

0,09%

0,15%

Patrén

400

Promedio

Varianza

%CV

Error,%

D1

388

389

388

388,3

0,6

0,3

0,15%

2,92%

D2

389

389

388

388,7

0,6

0,3

0,15%

2,83%

D3

389

387

389

388,3

1,2

1,3

0,30%

2,92%

D4

389

388

389

388,7

0,6

0,3

0,15%

2,83%
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389
D5 390 389,0 1,0 1,0 0,26% 2,75%
388
M1 Promedio S Varianza %CV Error,%
1,93
D1 1,92 1,9 0,0 0,0 0,30%
1,93
1,93
D2 1,92 1,9 0,0 0,0 0,30%
1,93
1,07
D3 1,18 1,1 0,1 0,0 5,81%
1,19
1,93
D4 1,94 1,9 0,0 0,0 0,52%
1,92
1,92
D5 1,93 1,9 0,0 0,0 0,30%
1,92
M2 Promedio S Varianza %CV Error,%
1,9
D1 1,9 0,1 0,0 2,69%

1,99
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1,9

D2

1,08
1,07

1,16

11

0,0

0,0

4,47%

D3

1,2
1,17

1,23

1,2

0,0

0,0

2,50%

D4

1,9
1,99

1,97

2,0

0,0

0,0

2,42%

D5

1,98
1,99

1,98

2,0

0,0

0,0

0,29%

M3

Promedio

S

Varianza

%CV

Error,%

D1

4,66

4,33

4,97

4,7

0,3

0,1

6,88%

D2

2,01

2,01

2,0

0,0

0,0

0,29%

D3

2,01

2,09

2,2

0,2

0,0

9,26%
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2,39
2,65
D4 2,28 2,4 0,2 0,0 9,02%
2,27
2,34
D5 2,82 2,7 0,3 0,1 10,42%
2,82
Fuente: Datos recogidos en la validacion
Tabla 25. Analisis estadistico de patrones y muestras ANALISTA 2
0,5 Promedio S Varianza %CV Error,%
0,51
D1 0,51 0,52 0,01 0,00 2,23% 3,33%
0,53
0,51
D2 0,54 0,52 0,02 0,00 2,92% 4,67%
0,52
0,5
D3 0,52 0,52 0,02 0,00 2,96% 3,33%
0,53
0,51
D4 0,53 0,02 0,00 2,90% 5,33%

0,53




0,54

D5

0,5

0,52

0,52

0,51

0,01

0,00

2,25%

2,67%

20

Promedio

S

Varianza

%CV

Error,%

D1

19,7
19,6

19,6

19,6

0,1

0,0

0,3%

1,8%

D2

19,6
19,7

19,8

19,7

0,1

0,0

0,5%

1,5%

D3

19,9
19,6

19,7

19,7

0,2

0,0

0,8%

1,3%

D4

19,6
19,6

19,9

19,7

0,2

0,0

0,9%

1,5%

D5

19,9

19,8

19,9

19,9

0,1

0,0

0,3%

0,7%

200

Promedio

Varianza

%CV

Error,%

D1

199,3

199,3

0,0

0,03%

0,33%
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199,4

199,3

D2

199,6

199,6

199,7

199,6

0,1

0,0

0,03%

0,18%

D3

198,9

199,6

199,6

199,4

0,4

0,2

0,20%

0,32%

D4

199,9

199,7

199,8

199,8

0,1

0,0

0,05%

0,10%

D5

199,4

199,5

199,5

199,5

0,1

0,0

0,03%

0,27%

400

Promedio

Varianza

%CV

Error,%

D1

387

387

389

387,7

1,2

1,3

0,30%

3,08%

D2

388

387

389

388,0

1,0

0,26%

3,00%

D3

388

388,7

1,2

1,3

0,30%

2,83%
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390

388

D4

389

388

387

388,0

1,0

1,0

0,26%

3,00%

D5

387

388

388

387,7

0,6

0,3

0,15%

3,08%

M1

Promedio

S

Varianza

%CV

Error,%

D1

1,93

1,9

1,89

1,9

0,0

0,0

1,09%

D2

1,9
1,9

1,87

1,9

0,0

0,0

0,92%

D3

1,95

1,95

1,95

2,0

0,0

0,0

0,00%

D4

1,9

1,94

1,92

1,9

0,0

0,0

1,04%

D5

1,92

1,9

0,0

0,0

1,31%




1,9

1,95

M2

Promedio

S

Varianza

%CV

Error,%

D1

1,99

2,1

2,0

0,1

0,0

3,00%

D2

1,98
1,99

1,98

2,0

0,0

0,0

0,29%

D3

2,11
2,45

2,11

2,3

0,2

0,1

10,54%

D4

1,9

2,19

2,1

0,1

0,0

7,25%

D5

1,99
1,9

1,99

2,0

0,0

0,0

0,00%

M3

Promedio

S

Varianza

%CV

Error,%

D1

2,34

2,23

2,39

2,3

0,1

0,0

3,53%
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D2

2,3

2,36

2,38

2,3

0,0

0,0

1,77%

D3

2,01

2,01

2,0

0,0

0,0

0,29%

D4

2,01

2,09

2,39

2,0

0,2

0,0

9,98%

D5

2,01

2,09

2,39

2,2

0,2

0,0

8,94%

Fuente: Datos recogidos en la validacion



Tabla 26. Analisis de Repetibilidad Analista 1
S- repetibilidad

1,4
1,2

0,8 y=0,0018x+0,0025
0,6

: T

0,2
P 8

0 [ -
0 50 100 150 200 250 300 350 400

Desviacion estandar

%CV- Repetibilidad
3,50%
3,00% o
2,50%

2,00% °

%CV

1,50%
1,00%

0,50%

0,00% '
0 50 100 150 200 250 300 350 400

UNT

Fuente: Validacion de datos experimentales

450

450
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Desviacion estandar

%CV

14

1,2

0,8
0,6
0,4

0,2

0,2

3,50%
3,00%
2,50%
2,00%
1,50%
1,00%
0,50%

0,00%

lustracién 8 Analisis de Repetibilidad Analista 2

S-Repetibilidad

y=0,0022x-0,0318
R2=0,7496.-"

L

at
ar®

50 100 150 200 250 300 350

UNT

%CV- Repetibilidad

50 100 150 200 250 300 350
UNT

Fuente: Validacion de datos experimentales

400

400

450

450
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Tabla 27. Analisis de Repetibilidad Analista 2

90

Analista 1 Analista 2
Estadis Estandar (NUT) Estandar (NUT)
) Blanco Blanco
tica 05 20 200 400 05 20 200 400
0,033 0,54 19,9 199,6 388 0,034 0,5 199 1989 388
0,043 0,52 19,9 1995 389 0,039 0,52 196 1996 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 0,034 054 19,7 1989 389
0,04 0,51 19,6 1994 387 0,035 0,52 19,8 199,7 388
0,034 0,53 196 199,3 389 0,032 0,51 196 1995 389
0,034 0,55 199 199,7 389 0,035 0,51 196 1999 389
0,031 0,52 19,7 1994 389 0,033 0,53 19,6  199,7 388
0,035 0,52 19,7 1995 388 0,034 054 199 199,8 387
0,033 0,51 196 199,6 388 0,034 0,52 19,8 199,8 389
0,034 0,54 19,7 199,6 387 0,036 0,51 199 1998 390
0,039 0,52 19,8 199,7 389 0,034 051 19,8 199,5 388
0,034 0,52 19,9 199,7 389 0,035 0,5 199 1994 387
0,035 0,53 199 198,8 387 0,032 0,52 198 1995 388
0,034 0,51 19,8 199,8 389 0,04 0,52 199 1995 388
Prome 19,766 199,48 0,5186 19,766
dio 0,0352 0,524 667 567 388,2 0,0348 667 667 199,54 388,44
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 9,60E- 0,0001 0,0138 0,0598 0,7428 4,89E- 0,0001 0,0152 0,0882 0,8285
za 06 543 095 095 571 06 552 381 857 714

%CV 0,0880 0,0237 0,0059 0,0012 0,0022 0,0240 0,0062 0,0014 0,0023
0
224 045 451 26 202 221 45 891 436
Error,
o 480% 1,17% 0,26% 2,95% 3,73% 1,17% 0,23% 2,90%
0

Fuente: Validacion de datos experimentales

lustracion 9. Reproducibilidad Analista 1

S- Reproducibilidad
1,000
0,900 y =0,0021x + 0,0021 .
0,300 R2=0,908 .-
0,700
0,600
0,500
0,400
0,300
0,200
0,100

0,000 @
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450



3,00%

2,50%

2,00%

1,50%

1,00%

0,50%

0,00%

50

%CV- Reproducibilidad

100 150 200 250 300 350 400

Fuente: Validacion de datos experimentales

450
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lustracion 10. Reproducibilidad Analista 2

S- Reproducibilidad
1,000
°

0,900 y =0,0021x+0,0021
0,800 R2=0,908 .-~

0,700
0,600
0,500
0,400
0,300
0,200
0,100

0,000 @~
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

%CV- Reproducibilidad

3,00%
2,50% ¢
2,00%
1,50%
1,00%
0,50%
0,00%

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

Fuente: Validacion de datos experimentales

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

concentraciones tedricas y experimentales. Como se muestra a continuacion.



% ERROR

% ERROR

4,50%
4,00%
3,50%
3,00%
2,50%
2,00%
1,50%
1,00%
0,50%
0,00%

4,50%
4,00%
3,50%
3,00%
2,50%
2,00%
1,50%
1,00%
0,50%
0,00%

llustracion 11. Porcentaje de Error entre Analistas

%error-Analista 1

[ ]
50 100 150 200 250 300 350
UNT
%Error-Analista 2

50 100 150 200 250 300 350
UNT

Fuente: Validacion de datos experimentales

400

400

450

450
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UNT MEDIDOS

UNTE MEDIDOS

llustracion 12. Correlacién de Concentraciones entre analistas

Correlacion entre valores esperados y medios

450,000
400,000 y=0,9719x+1,1749
350,000 RZ:O*QQ?.E.;--""“
300,000

250,000 -

200,000 n

150,000

100,000

50,000

0,000 &-®
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

UNT ESTANDARES

Correlacion entre valores esperados y medios

450,000
400,000
350,000
300,000
250,000
200,000 ®
150,000
100,000
50,000

0,000 & &
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

UNT ESTANDARES

Fuente: Datos recogidos en la validacion

Para la evaluacion des sesgo del método se toma los siguientes valores.

95
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Tabla 28. Analisis estadistico para evaluacion de aceptacion del sesgo

UNT tca Tecr Criteri Evaluac

0,5 0,17 1,76 tcal>tct  Cumpl

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: Validacion de datos experimentales

Los criterios de aceptacidn segun 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.

Estimacion de la incertidumbre de la medicion

La incertidumbre del presente método se calcula mediante la combinacion de
incertidumbres individuales que aportan al resultado y la expansion del resultado por una

constante de proporcionalidad.

Especificacion 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 formacion de burbujas y se

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

| Vaolumen MRC | Muesctra
! s 7
Diluir a 100 mL con
agua Furga de la celda
- il l B e L
Verificar senal del Verificar instrumento
instrumento con Solucion Estandar = con estandar en &l
Check de turhidez intervalo
Y F A
Turbidez

Fuente: Estandar Méthods

Calculo

No se presenta ningun calculo para obtener el resultado, el equipo lee directamente la

concentracion en unidades de NTU.

Identificacion de las fuentes de Incertidumbre

Tabla 29. Fuentes de incertidumbre de la medicién

Proceso Factor Fuentes individuales
MRC Certificado del reactivo
Preparacio Verificacion del balon aforado e
n del Patron Dilucion Incertidumbre reportada en el certificado de
calibracién de la bureta.
Andlisis

No Aplica No Aplica
de muestras
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Proceso Factor Fuentes individuales

Calculos Resultado final* Redondeo de cifras*

Fuente: propia

* El aporte de estas fuentes esté incluido en el valor de repetibilidad de medicion, por
cuanto éste se obtuvo de los resultados de medicién de varias muestras durante varios dias, lo

que implica la variacion 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] £ U¢ NTU; la incertidumbre expandida se calcul6 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 verificacion del método

PARAMETRO VALOR OBTENIDO

Limites de deteccidn y cuantificacion

Valor critico, Lc 0,002

Limite de deteccion, Lp 0,561

Limite de cuantificacion, Lo 0,648
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Precision
Desviacion estandar 1,2
Coeficiente de variacion 3,6%
Exactitud
Error relativo 4,8%
Incertidumbre de medicion U¢(DT) 0,32

Fuente: Validacion de datos experimentales

Declaracion 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.



100

Conclusiones

Se verifico la metodologia analitica de dureza total y turbiedad de la Empresa Ibaguerefia
de Acueducto y Alcantarillado IBAL S.A E.S.P oficial y el cumplimiento de los mismos basados
en Decreto 1575 de 2007 resolucion 2115, que se establece el procedimiento de la realizacion de
la técnica acorde a las necesidades del laboratorio y con la referencia del Standards Methods 22
edicion.

Se desarrolld la veracidad del método analitico 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 aceptacion del sesgo.

Se desarrolld el plan de validacion 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 Acreditacion Colombiana y de esta manera lograr la acreditacion

de la técnica de dureza total y turbiedad.

Se documentaron los procedimientos de validacién para la técnica de dureza total y
turbiedad acorde a los requisitos técnicos establecidos por los, métodos estandarizados edicion
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

presentacion ante el ente acreditador.
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Se llevo a cabo la verificacion y validacion de la técnica de dureza total, turbiedad
Ilevadas a cabo en el laboratorio Luis Eduardo de Le6n Caicedo de agua para la solicitud de

visita ante el organismo acreditador ONAC.

La precision del método de dureza total y turbiedad fue asertiva con unos coeficientes de
repetibilidad y de reproducibilidad ideales, la exactitud de los métodos estan dentro de los
parametros 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

calibracion).
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Recomendaciones

Se recomienda al grupo de calidad del laboratorio Luis Eduardo de Le6n Caicedo de
Agua de la Empresa Ibaguerefia de Acueducto y Alcantarillado IBAL S.A E.S.P oficial continuar
con el compromiso en la aplicacion de la técnica de dureza total y turbiedad por parte de los
analistas quimicos en la gestion de calidad para el proceso de acreditacion pretendiendo la

mejora continua.

Dar cumplimiento a los parametros y criterios estadisticos para validacién para las
técnicas de dureza total y turbiedad basados en los métodos estandarizados edicién 22 (Standards

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

Documentar los procedimientos de validacion que se realizan en el laboratorio para las
técnicas de dureza total, turbiedad y demas procesos que se realizan en el laboratorio de agua

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

Diagnostico (lista de chequeo)

CUMPLIMIENTO DE LA NORMA NTC ISO-1EC 17025:2005

No hay desarrollo del requisito

Requisito definido de forma informal sin documentacion

Requisito definido de forma informal con documentacion o registro

Requisito documentado pero no implementado

GBI W|IN| -

Cumplimiento del requisito

REQUISITOS TECNICOS

CUMPLIMIE
NTO
1|2 4

REFERENCIA

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
validacion de los metodos. Equipos, Trazabilidad
de las mediciones, Muestreo Manipulacion de los
items de ensayo y calibracion.

Decreto 1575

de 2007
resolucion
2115 normas

técnicas de
calidad del
Agua potable
para Cconsumo
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 vy
procedimientos de ensayo y de calibracion, en la
formacion y la calibracion, en la formacion y la
clasificacion del persona, asi como en la seleccién
y la calibracion de los equipos utilizados.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

Procedimiento
para perfil del
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personal y
evaluacion del
desemperio,

cronograma 'y
capacitacion

del  personal
hoja de vida

con la
formacion
académica,
documento de
SGC para
personal

externo.(no
corresponde a
la  propuesta

presentada)
5.2 Personal Manual de
5.2.1 La direccidn del laboratorio debe asegurar la funciones del
competencia de todos los que operan equipos IBAL, definir
especificos, realizan ensayo o calibraciones, los factores y
evaluan los resultados y firman los informes de condiciones
ensayo Y los certificados de calibracion. ambientales
que puedan
afectar la
calidad de los
ensayos,

procedimiento
de seguimiento
de condiciones

ambientales,
control de
acceso a las
areas de
ensayo,
manual de
limpieza.
5.2.2 El laboratorio debe tener una politica y Manual de

procedimientos para identificar las necesidades de
formacion del personal y para proporcionarla

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 gestion del lalboratorio.

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 Manual de
los perfiles de los puestos de trabajo del personal funciones del
directivo, tecnico y de apoyo clave involucrado en IBAL(no

los ensayos o las calibraciones.

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.

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
instalacion permanente del labortorio.

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
areas de
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ensayo,
manual de
limpieza.

5.3.3 Debe hacer una separacion eficaz entre areas Manual de

vecinas en las que se realice actividades
incompatibles. Se deben tomar medidas para
prevenir la contaminacién cruzada.

procedimientos
técnicos  del
IBAL

Listas de
verificacion de
instalaciones,

5.3.4 Se debe controlar el acceso y el uso de las
areas que afectan a la calidad de los ensayos o de
las calibraciones. El laboratorio debe determinar
la extension del control en funcion de sus
circunstancias particulares.

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.

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 vy
procedimientos apropiados para todos los ensayos
o las calibracioens dentro de su alcance. Esto
incuye el muestreo, la manipulacion, el transporte,
el almacenamiento y la preparacion de los items a
ensayar o a calibrar y, cuando corresponda, la
estimacion de la incertidumbre de la medicion asi
como técnicas estadisticas para el analisis de los
datos de los ensayos o de las calibraciones.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.4.2 Seleccion de los métodos

El laboratorio debe utilizar los métodos de ensayo
0 de calibracidn, 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 ultima
version vigente de la norma , a menos que no sea
apropiado o posible.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

Manual de
operaciéon  de
equipos
Manual de
metodologias
analiticas

Formato de
reportes de
ensayo
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Formato de
seguimiento de
calibraciones

5.4.3 Métodos desarrollados por el laboratorio
La introduccion de los métodos de ensayo y de
calibracion 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.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

Manual de
metodologias
analiticas

Registros  de
certificacion
de validacion

5.4.4 Métodos no normalizados

Manual de
procedimientos
de gestion

Plan de
planificacion
de alcance de
la acreditacion

5.4.5 Validacion de los métodos NA

5.4.5.1 La validacion es la confirmacion, a traves

del examen y el aporte de evidencias objetivas, de

que se cumplen los requisitos particulares para uso

especifico previsto.

5.4.5.2 El laboratorio debe validar los métodos no Standards

normalizados. Methods
2130 B.
Método
Nefelométrico
2340 C. EDTA
Método
volumeétrico

5.4.5.3 La gama y la exactitud de los valores que NA

se obtienen empleando métodos validos talcomo

fueron fijadas para el uso previsto, deben reponde

a las necesidades de los clientes.

5.4.6 Estimacion de la incertidumbre de la Manual de

medicion

procedimientos
técnicos  del
IBAL

Instructivo de

109



metodologias
analiticas

5.4.6.1 Un laboratorio de calibracion, o un
laboratorio de ensayo que realiza sus propias
calibraciones, debe tener y debe aplicar un
procediemitnto para estimar la incertidumbre de la
medicion para todas las calibraciones y todos los
tipos de calibraciones.

5.4.6.2 Los laboratorios de ensayo deben tener y
deben aplicar procedimientos para estimar la
incertidumbre de la medicion. En la estimacion
razonable se debe basar en un conociemiento del
desempefio del método y en el alcance de la
medicion y debe hacer uso.

Elaborar anexo
en el manual
de
procedimientos
técnicos

5.4.6.3 Cuando se estima la incertidumbre de la
medicién, se deben tener en cuenta todos los
componentes de la incertidumbre que sean de
importancia en la situacion dada, utilizando
métodos apropiados de analisis.

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 célculos y la transferencia de los datos
deben estar sujetos a verificaciones adecuadas
llevadas a cabo de una manera sistematica.
5.4.7.2 Cuando se utilicen computadoras o Manual de

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.

procedimientos
técnicos  del
IBAL
Instructivo de
informacion

5.5 Equipos

5.5.1 El laboratorio debe estar provisto con todos
los equipos para el muestreo, la medicion y el
ensayo, requeridos para la correcta ejecucion de
los ensayos o de las calibraciones.

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

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

110



los ensayos o las calibraciones concernientes. Se

Manual de uso

deben establecer programas de calibracion para las de equipos
magnitudes o los valores esenciales de los Manual de
instrumentos cuando dichas propiedades afecten mantenimiento
significacativamente a los resultados. de equipos
5.5.3 Los equipos deben ser operados por personal Manual de

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.

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.

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 realizacion de los ensayos o
las calibraciones. Los registros deben incluir por
lo menos lo siguiente: la identificacion del equipo
y su software; el nombre del fabricante, la
identificacion del modelo, el nimero de serie u
otra identificacion unica; Las verificaciones de la
conformidad del equipo con la especificacion; la
ubicacion actual; las fechas, los resultados y las
copias de los informes y de los certificados de
todas las calibraciones, los ajustes, los criterios de
aceptacion, y la fecha prevista de la proxima
calibracion; el plan de mantenimiento y el
mantenimiento llevado a cabo hasta la fecha; todo
dafio, mal funcionamiento, maodificacion o
reparacion del equipo.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.5.6. El laboratorio debe tener procedimientos
para la manipulacion segura, el transporte, el
almacenamiento planificado de los equipo de

Manual de
procedimientos
técnicos del

medicion con el fin de asegurar el funcionamiento IBAL Manual
correcto y de prevenir la contaminacion o el de uso de
deterioro. equipos

5.5.7. Los equipos que hayan sido sometidos a una Manual de

sobrecarga 0 a un uso inadecuado, que den
resultados dudosos, o se haya demostrado que son
defectuosos 0 que estan fuera de los limites
especificados, deben ser puestos fuera de servicio.

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

Manual de
calibracién de
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calibracién, deben ser rotulados, codificados o
identificados de alguna manera para indicar el
estado de calibracion.

5.5.9. Cuando, por cualquier razon, el equipo
quede fuera del control directo del laboratorio,
este debe asegurarse de que se verifican el
funcionamiento y el estado de calibracion del
equipo y de que son satisfactorios, ante de que el
equipo dea reintegrado al servicio.

5.5.10. Cuando se necesiten comprobaciones
intermedias para mantener la confianza en el
estado de calibracion de los equipos, esta se deben
efectuar segin un procedimiento definido.

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.

5.5.12. Se deben Proteger los equipos de ensayo y
de calibracién, tanto el hadware como el software,
contra ajustes que pudieran invalidar los
resultados de los ensayos o de las calibraciones.

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 calibracion o del
muestreo, deben ser calibrados antes de ser
puestos en servicio. El laboratorio debe establecer
un programa y un procediemiento para la
calibracion de sus equipos.

equipos
Manual de
calibracién de
equipos
Manual de uso
de equipos
Manual de
calibracién de
equipos
Manual de
calibracién de
equipos
Manual de
calibracién de
equipos
Anexar a
Manual de

procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.6.2. Requisitos especificos

5.6.2.1.Calibracién

5.6.2.1.1 Para los laboratorios de calibracion, el
programa de calibracion de los equipos deben ser
disefiado 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 calibracién establece la
trazabilidad de sus propios patrones de medicion e
instrumentos de medicion al sistema Sl. Cuando
se utilicen servicios de calibracion externos, se

N.A
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debe asegurar la trazabilidad de la medicion
mediante el uso de servicios de calibracion
provistos por laboratorios que puedan demostrar
su competencia y capacidad de medicion y
trazabilidad.

5.6.2.1.2. Existen ciertas calibraciones que
actualmente no se pueden hacer estrictamente en
unidades Sl. En estos casos la calibracion debe
proporcionar confianza en las mediciones al
establecer la trazabilidad a patrones de medicidn
apropiados, tales como:

- El uso de materiales de referencia certificados
provistos por un proveedor competente con el fin
de caracterizar fisica 0 quimicamente un material
de manera confiable;

- La utilizacion de métodos especificados o de
normas consensuadas, claramente descritos y
acordados por todas las partes concernientes.

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 medicidn requerida.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

Manual de

calibracion del

equipo
5.6.2.2.2. Cuando la trazabilidad de las Manual de

mediciones a las unidades SI no sea posible o0 no
sea pertinente, se deben exigir los mismos
requisitos para la trazabilidad que para los
laboratorios de calibracion.

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 calibracionn se sus patrones
de referencia.

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

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL
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y economicamente posible.

5.6.3.3. Verificacion intermedias

Se deben llevar a cabo las verificaciones que sean
necesarias para mantener la confianza en el estado
de calibracién de los patrones de referencia
primarios de transferencia o de trabajo y de los
materiales de referencia de acuerdo con
procedimiento y una programacion definidos.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.6.3.4. Transporte y almacenamiento

El laboratorio debe tener procedimientos para la
manipulacion  segura, el  transporte, el
almacenamiento y el uso de los patrones de
referencia y materiales de referencia con el fin de
prevenir su contaminacion o deterioro y preservar
su integridad.

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.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.7.2. Cuando el cliente requier desviaciones,
adiciones o excluisiones del procedimiento de
muestreo documentado.

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.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.8. Manipuacion de los items de ensayo o de
calibracion

5.8.1. El laboratorio debe tener procedimeintos
para el transporte, la recepcién, la manipulacion,
la proteccion, el almacenamiento, la conservacion
o la disposicion final de los items de ensayo o de
calibracion, incluidads todas las disposiciones
necesarias para proteger la integridad del item de
ensayo o de calibracion, asi como los intereses del
laboratorio y del cliente.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.8.2. El laboratorio debe tener un sistema para la
identificacion de los item de ensayo o de
calibracion.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL
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5.8.3. Al recibir el item para ensayo o calibracion,
se deben registrar las anomalias o los desvios en
relacion con las condiciones normales o
especificadas, segin se describen en el
correspondiente  meétodo de ensayo o0 de
calibracion.

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 dafio del item de ensayo o de
calibracion durante el almacenamiento, la
manipulacion y la preparacion.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.9. Aseguramiento de la calidad de los
resultados de ensayo y de calibracion

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
Ilevados a cabo.

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.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.10 Informes de os resultados

5.10.1. Generalidades

Los resultados de cada ensayo, calibracion 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.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.10.2.Informes de ensayo y certificados de
calibracion

Cada informe de ensayo o certificado de
calibracién debe incluir la siguiente informacion;
tituo, el nombre y la direccion del laboratorio y el
lugar donde se realizaron los ensayos o las
calibraciones, una identificacion Unica del informe
de ensayo o del certificado de calibracion; el
nombre y la direccion del cliente; la identificacion
del metodo utilizado; wuna descripcion, la
condicion y una identificacion no ambigua del o
de los items ensayados o calibrados; la fecha de
recepcion del o de los items sometidos al ensayo o
a al calibracion y la fecha de ejecucion del ensayo

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL
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o la calibracion; 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 identificacién equivalente de la o las personas
que autorizan el informe de ensayo o el certificado
de calibracion.

5.10.3. Informes de ensayo

5.10.3.1. Ademas 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
interpretacion de los resultados de los ensayos, lo
sigueinte:  las  desviaciones, adiciones 0
exclusiones del metodo de ensayo e informacion
sobre condiciones de ensayo especificas, tales
como las condiciones ambientales; una
declaracion sobre el cumpliemnto o no
cumplimiento con los requisitos o las
especificaciones; una declaracion sobre la
incertidumbre de  medicion  estimada; la
informacion sobre la incertidumbre es necesaria
en los informes d ensayo cuando sea pertinente
para la validez o aplicacion de los resultados de
los ensayos.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.10.3.2. Ademas 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 interpretacion 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 interpretacion de
os resultados del ensayo; cualquier norma o
especificacion sobre el método o el procedimiento
de muestreo, y las desviaciones, adicionales o
exclusiones de la especificacion concerniente.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.10.4. Certificados de calibracién

5.10.4.1. Ademas de los requisitos indcados en el
apratdo 5.10.2, cuando sea necesario para la
interpretacion de los resultados deben incluir,

N.A
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cuando sea necesario para la interpretacion de los
resultados de la calibracion, lo siguiente: las
condiciones bajo las cuales fueron hechas las
calibraciones y que tengan una influencia en los
resultados de la medicion; la incertidumbre de la
medicion o una declaracion de cumplimeinto con
una especificacion metrologica identificada o con
partes de esta;evidencia de que las mediciones son
trazables.

5.10.4.2. El certificado de calibracion sélo debe
estar realicionado con las magnitudes y los
resultados de los esnayos funcionales.

N.A

5.10.4.3. Cuando un instrumento para calibracion
ha sido ajustado o reparado, se debe informar los
resultados de la calibracién antes y despues dela
ajuste o la reparacion, si estuviera disponibles.

N.A

5.10.4.4. Un certificacion de calibracion (o
etiqueta de calibracion ) no debe contener ninguna
recomendacion sobre el intervalo de calibracion,
excepto que esto haya sido acordado con el
cliente. Este requisito puede ser reemplazado por
disposiciones legales.

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.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.10.6. Resultados de ensayo y calibracion
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.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.10.7. Transmision electronicamente de los
resultados

En el caso que los resultados de ensayo o de
calibracion se transmitan por teléfono, fax u otros
medios electronicos o electromagneticos, se deben
cumplir  los requisistos de esta Norma
internacional.

Manual de
procedimientos
técnicos  del
IBAL

5.10.8. Presentacion de los informes y de los
certificados
La presentacion elegida debe ser concebida para

Manual de
procedimientos
técnicos  del
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responder a cada tipo de ensayo o de calibracion IBAL
efectuando y para minimizar la posibilidad de

mala interpretacion o mal uso.

5.10.9. Modificaciones a los informes de ensayo Manual de

y a los certificados de calibraciones

Las modificaciones de fondo a un informe de
ensayo o certificado de calibracion después de su
emision 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 calibracion completo, éste
debe ser univocamente identificado y debe
contener una referencia al orginal al que
reemplaza.

procedimientos
técnicos  del
IBAL

Fuente: Elaboracion propia
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Anexo 2. Datos de determinacién de dureza total

119

adicionada 1

CODIGO
DATOS: DETERMINACION DE DUREZA TOTAL CONTROL
VERSION
PAGINA
FECHA HORA
IDENTIFICACION DE LA
MUESTRA MUESTRA coépIGO OBSERVACIONES
1
2
3
4
DUREZA TOTAL Vs s M
(Dureza Total) 22 CaC0, = E2LAZEDTA 100,
L VMUESTRA
VOLUMEN VOLUMEN DUREZA TOTAL PROMEDIO DESVIACION % COEFICIENTE
MUESTRA MUESTRA (mL) | EDTA(mL) | VIOUARIDAD EDTA (mol/L) (me/L) (mg/L) ESTANDAR VARIACION
MB-BLANCO
1
2
Muestra

Muestra

adicionada 2

%RECUPERACIO
N

LFB-PATRON

mg/L

OBSERVACIONES:

% ERROR

ANALIZADO POR:

REVISADO POR:
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Anexo 3. Plan de validacion de dureza total y de turbiedad

PLAN DE VALIDACION

1. Alcance de la Validacion

Parametro: Dureza Total
Método: Método Complexométrico - SM 2340 C Ed. 22
Unidades: mg/L CaCO3
Matriz: Agua Cruda, Agua Filtrada 1500, Red de Distribucién
Variables a Molaridad del titulante (EDTA), Volumen de muestra, volumen
cuantificar: consumido del titulante.
Rango de LC - 350 mg/L
Trabajo:
Muestras: Denomina L., Concentracion/
.. Descripcion
cion Muestra
Blanco |Agua Desionizada ok x
Estandar |Estandar de concentracidon cercana al 5 mg/L
Bajo (Eb) |LC
Estandar |Estdndar de concentracién
medio |aproximada al 50% del rango de 150 mg/L
(Em) trabajo
Estandar Estandar de concentracion
aproximada al 90% del rango de 350 mg/L
alto (Ea) .
trabajo
M1 Muestra Natural de Agua Cruda Eb>M1>Em
M2 Muestra Natural Agua Filtrada 1500 Eb>M12>Em
M3 Muestra Natural Red de distribucién Eb>M12>Em
Donde Muestra My corresponde a
My Eb cada muestra natural adicionada con ok
el estdandar bajo(Eb)
Muestra Mx adicionada con
My Em | aproximadamente 50% de la ok kK
concentracién de Mx
2. Materiales, MATERIALES INSUMOS EQUIPOS
insumos y Agua Destilada Titulador
equipos Erlenmeyer de 250 ml digital
necesarios marca
para desarrollar HACH
la validacién
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 distribucién

HACH

Solucion Buffer Hardness

Soluciéon CaCO3

PARAMETRO
DE
VALIDACION

CARACTERISTICA
S)

—_—

EXPRESADO
como

CRITERIOS DE
ACEPTACION

MUESTRA

ACTIVIDAD

FRECUENCIA

SELECTIVIDAD

Algunos iones metalicos interfieren produciendo disminucidn del color en el punto final o produciendo multiples puntos
finales por consumo estequiométrico de EDTA. Esta interferencia se reduce por adicidén de ciertos inhibidores antes de la
titulacién. En las muestras naturales seleccionadas para realizar la presente validacién, no se presentan dichas

interferencias.

RANGO DE .. sk %k %k %k k * %k %
TRABAIO Tebrico mg/L CaCO3 | LC-350 mg/L
Medir 15 repeticiones del
estandar bajo. Se calcula
Deteccion (LOD) | mg/L caco3 a partir de la desviacion 1dia
& estandar obtenida en la 2 analistas
Estandar bai determinacion. Limite de
LIMITES LC<LOD<LQD s a”(EZ; a0 [ cuantificacién. LOD= 3s
Se calcula a partir de la
e desviacion estandar .
Cuantificacion mg/L CaCO3 obtenida en la ! d!a
(Lapb) N 2 analistas
determinacion. Limite de
cuantificacion. LOD= 10s
. Medir tres réplicas de los
Estandares .
. estandares preparados.
Exactitud preparados a .
. . Calcular promedio (Xm),
expresada partir del patron X o
como % Error | trazable de 1000 porcentaje de error (%E), 3 Dias
VERACIDAD Exactitud % Error ) desviacion estandar (s) y .
menor o igual | mg/L CaCOs, .. s 2 analistas
A coeficiente de variacion
al 10%. medidos como
(%CV)
Prueba de lat. | dureza total.
Calcular el tea. Evaluar en
Eb, Em, Ea.
tcal< tcrit
Estandares
preparados a
Precision partir del patron | Medir tres réplicas de
expresada trazable de 1000 | cada uno de los
como mg/L CaCOs, estandares preparados y 3 Dias
PRECISION Repetibilidad %CV coeficiente de | medidos como de las muestras naturales. 2 analistas

variacion %CV
menor o igual
a10%

dureza total:
Eb, Em, Ea
Muestras
naturales: M1,
M2, M3.

Calcular el coeficiente de
variacion (%CV), por dia
de trabajo y por analista.
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Precisién
expresada
como
coeficiente de

Estandares
preparados a
partir del patrén
trazable de 1000
mg/L CaCOs,

Medir tres réplicas de
cada uno de los
estandares preparados y

de las muestras naturales.

3 Dias

Reproducibilidad %CV o medidos como - .
variacion %CV Calcular el coeficiente de 2 analistas
. dureza total: o
menor o igual Eb Em Ea variacién (%CV) de todas
a10% P las medias por analista.
Muestras
naturales: M1,
M2, M3, M4
% Muestras Medir tres réplicas de las
(]
. naturales muestras adicionadas. 3 Dias
RECUPERACION | % R io R i6 | 100% £ 20% L . .
o Recuperacion necuperauo ? ? adicionadas: M1 | Calcular el porcentaje de 2 analistas
Eby M1 Ea recuperacion.

PLAN DE VALIDACION

1. Alcance de la Validacion

Parametro: Turbiedad
Método: 2130 B. Método Nefelométrico Standar Methods Ed 22
Unidades: NTU
Matriz: Agua Cruda, Agua Filtrada 1500, Red de Distribucién
Variables a
cuantificar:
Rango de LC 400 NTU
Trabajo:
Muestras: DENOMINACION DESCRIPCION TIPO DE
MUESTRA
Blanco Agua Destilada NA
Estandar formazina patrén primario 0,1
suspension
Estandar formazina patrdén primario 0,5
suspension
Estandar formazina patrén primario 1
suspension
Estandar formazina patrdén primario 1,5
suspension
Estandar formazina patrén primario 2
suspension
Estandar formazina patrén primario 20
suspension
Estandar formazina patrén primario 200
suspension
Estandar formazina patrdén primario 400
suspension
M1 Agua cruda Agua superficial
M2 Agua filtrada Agua filtrada

1500
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M3

Red de distribucion

| Agua potable

2. Materiales,

MATERIALES

INSUMOS

EQUIPOS

INsumos y
equipos

Celdas para muestras de NTU

Agua Destilada

Turbidimetro

necesarios

formazina patrén primario
suspension

para desarrollar

Agua cruda

la validacion

Agua filtrada

Red de distribucion

menor o igual
a10%

naturales: M1,
M2, M3.

variacion (%CV), por dia
de trabajo y por analista.

PARAMETRO .
CARACTERISTICA | EXPRESAD CRITERIOS DE
DE () s COMOS o ACEPTA(gISC')N MUESTRA ACTIVIDAD FRECUENCIA
VALIDACION
La turbidez puede ser determinada en cualquier muestra de agua que esté libre de particulas coloidales. Las celdas con
SELECTIVIDA presencia de burbujas de aire dan resultados falsos.
D
RANGO DE - Kk P ok
TRABAJO Tedrico UNT
Medir 15 réplicas del
estandar bajo. Se calcula
L a partir de la desviacion 1dia
D LOD NT
eteccién (LOD) v estandar obtenida en la 2 analistas
Estandar bai determinacidn. Limite de
LIMITES LC<LOD<LQD s a”(EZ; 4% | cuantificacién. LOD= 3s.
Se calcula a partir de la
Cuantificacién deswa'aon estandar 1dia
(LaD) UNT obtenidaen la 2 analistas
determinacion. Limite de
cuantificacion. LOD= 10s.
Medir tres réplicas de los
Exactitud estandares prepérados.
. Calcular promedio (Xm),
expresada Estdndares . o
como % Error preparados a porcentaje de error (%E), 3 Dias
VERACIDAD Exactitud % Error . X ) desviacion estandar (s) y .
menor o igual | partir del patrén. L L 2 analistas
coeficiente de variacion
al 10%. Eb, Em, Ea
(%CV).
Prueba de lat.
Calcular el tca. Evaluar en
teal < terit
. Estand . -
Precision stancares Medir tres réplicas de
preparados a
expresada R , cada uno de los
partir del patrén .
como estandares preparados y .
p . L. trazable Eb, Em, 3 Dias
PRECISION Repetibilidad %CV coeficiente de de las muestras naturales. .
o Ea - 2 analistas
variacion %CV Calcular el coeficiente de
Muestras
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Reproducibilidad

%CV

Precisidn
expresada
como
coeficiente de
variacion %CV
menor o igual
a 10%

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

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

3 Dias
2 analistas




Anexo 4. Equipos y reactivos utilizados

Equipos y reactivos utilizados
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EQUIPO CATOLO | PROVEED | SERIAL CALIBRACI | METROLO
GO OR ON GIA
Titrastir 19400-00 HACH 1107000067 | ANDIA S.A.S
75
Turbidimetro | 47000-00 HACH 08120C024 | ANDIA S.A.S | SERVIMETE
783 RS.A
Termohigré | SH107 BRIXCO 446 INDUSTRIA
metro Y
METROLOG
IALTDA
INSTRUMENT | SERIE FABRICANT | CAPACIDA | NORMA DE | METROLOGI
O E D REFERENCI | A
A
Probeta SMW2945 | LMS 100 (mL) NTC 2321 : SERVIMETER
Vidrio 1987 S.A
Borosilicato
Pipeta SMVV294 | SILBER 1 (mL) NTC 2101 : SERVIMETER
0 BRAND Vidrio 1986 S.A
Borosilicato
Pipeta SMW2942 | SILBER 10 (mL) NTC 2201 : SERVIMETER
BRAND Vidrio 1986 S.A
Borosilicato
Pipeta SMVV294 | SILBER 5(mL) NTC 2201: SERVIMETER
1 BRAND Vidrio 1986 S.A
Borosilicato
Matraz SMVV294 | SIMAX 250 (mL) NTC 2454 SERVIMETER
Erlenmeyer 3 Vidrio 11988 S.A
Borosilicato
Vasos de SMVV294 | BOECO 200 (mL) NTC2539:198 | SERVIMETER
Precipitado 6 GERMANY Vidrio 9 SA
Borosilicato

INDUSTRIAY METROLOGIA LTDA se encarga del mantenimiento reparacién y

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

capacitacion y calibracion 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 Acreditacion de Colombia (ONAC) y certificados en ISO 9001:2008 se

encarga de la calibracidn, inspeccidn, medicion, y certificacion de equipos e instrumentos de

laboratorio.

REACTIV | MARCA COMPONENTE FORMULA

O

Carbonato NA NA CaCO3

de Calcio

Solucién HACH NA C10H16N20s

Estandar

EDTA

Solucion HACH NA NA

Buffer

Hardness

Solucién HACH Trietanolamina 99 % NA

indicadora Acido 1-naftalensulfénico, sal 3-

ManVer hidroxi-4-[(1-hidroxi-
naftalenil)azo]-7-nitro-, monosddica
Hidroxilamina clorhidrato

Formazina HACH NA NA

Estandar de

turbidez

Agua NA NA H20

destilada
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TED0-88

INSTRUCTION SHEET

TitraStir® Titration Stand - Assembly Instructions

Specifications

Assembly

The TitmEtir Titration Stand is an opticeal pecessory for Hach's Digital Tiralor system. It is a
single-spoed magnetic stirrer with a specially designed holder for the titrator, the emperalure
probe, and electrodes im applications where they are used, The tiration ek is placed on a white
disc o prisvicke betier color defimitsaon when looking for an end point color change, In the table
below, pertinent electrical snd physical chamciens=ics are given.

Sirvineg Spesad: Approdrrabaly 300 iR al B0 He; 250 rpen at 50 He
Largest Stiring Magnet Size: 2 rches
Piveiar Flisgquirsmands;
Wil 18400-00: 103 - 127 VAL, 50 - &0 Hz, 20 VA, maximiam
Modal 1940010 207 - 253 WAL, 50 - 50 Hz, 20 VA maximum
Dparaling Tempsralam; 0-5FC
Storage Temperatura: -2- 60" G
Wmensions:
Cass: A X152 OEem 8 2 & x D7)
Red Haighl: 226 om (1067
The following acesssory ilems are inchuded with the ThraStr Sinnd. Flease verify that all (e
items are present when urpcking the shipping cariom.
Deseripition o M,
Pawes comd, e 1R000-0H
Suppon rod assembly ... =
Wisher, Balebite..... o
TilraterElectrode Balder .. ... s R 000
Gilass dlise e 51370

Assembly of the Thration Seend s shown in the drawing. The Digital Tirator and titrabor
curiridge are not part of the TisaStr @and bul are shown to demansirate bow ibey are installed.
There i a sbot in the side of the TiraonElecirods holder to accommodate the delivery tube. &
Ye-inch wrench con be wsed 1o moderatily tighten the sappert rod assembly in the titration stand.

" TiurwSair ks o regimered wadessrk of Hach Compsany.
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TitraStir Titration Stand - Assembly Instructions, continued

Warranty
Hach warranis thas produect to be of high quality, to be free of material defects and to be as
specified for one year from the dinte of shipment, Fall warramey informatson is oa the back of
Hach invaices.

Repair Service
Authonzatnon must be obtained from Hach Company before sending any lsems for repair. Please
contact the HACH Service Center serving your location.

In the United States:

Hach Company

100 Dayton Avenue

Ames, lowa 50010

(800) 2274224 (UL.S.A, anly)
Telephone: (515) 232-2533
FAX: (515) 232-1276

In Canada:

Hach Sales & Service Canada L,
1313 Border Street, Unit 34
Winnipeg, Mandtoda

RiH 0X4

(800) 665-7635 (Canadda ooly)
Telephane: (204) 632-5598

FAX: (204) 694-5134

E-mail: canada® hach.com

In Latin America, the Caribbean, the Far East, the
Indian Subcontinent, Africa, Europe, or the Middle East:
Hach Company World Headquarters

PO. Box 389

Loveland, Colarada, 805390389

US.A.

Telephone: (970) 6693050

FAX: (970) 669.2932

E-mail: intl® hach.com

FOR TECHMICAL ASSRSTANCE, PRICE INFOSMATION AND ORDERING: HACH CONPANTY

P 1 tha LS A - Call leddree 00274204 VAORLD HEADSUMRTERS
Duiadde tw LISA - Coviact the PACH o¥fice o gletrtane serving you Telephone: [570) (453050
0 110 Woesehsa Woh - waw hach. ooy E-val - Hehhel @nach cees FAX: 4970) 653 2602

© Hach Compury 1006, A% sghis reoerwsd. Printed in the US A, AN 1ed
o R 1, 11058




Py CALLE GO o 577 PE0C (1] 225 1574
—_— o FAK {1) 20515654 www andalda oo
=R E-MAL - M&:ﬂﬁ zom
e Bcoors t_mg_- LOMBIA
NN Dl/..\ s
AEIRAE PROTOCOLO DE VERIF(_QACIGN Y AJUSTE
DE TURBIDEZ,, - r ¥
Emprzca; T GALB REPORTE TECNICO# =

W vsho

TECNICO A CARGO: = NOESe

ifmk CEa  JoHaANwn XIH£0A ACARDA

CARGO: ]€FC ouTEoL D& CALIOAD

E0i#ro . TUEEIDIMETRO

MARCA: HAacH

MO0ELD . 2100N SERIAL. OB (20C0L4FES
CATOS TOMADOS ANTES DEL SERVICIO G Cwe
SR SRR R 1 p S | OBSERVACIONES

ADO FISICO

IH) RN ]
SOR': = ]
g_" ""Ap_-‘\.' -~ |

04103 TOMADCS CESPUES DEL SERVICIO

Turc IONAMIEND  NOEHHA L

131

‘C‘d"“’" | B2E; N . R |
S5TADO FIS| OB8SERVACIONES:
ECUIFD ] ] [0 cumple (on LS
SEMICR: - wﬁ DELIATTIORN <
LAMPARA | | p= IEp A CAM P AL
XD pL ANTENT MULEATO
LECTURA
STANDARD VALOR VARIACION EQUIPO
%1 0.1 NTU NA 01150
N2 20 NTU + 1 ONTU 20.0
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ORDEN DE SERVICIO

EN EQUIPO CON LA CALIDAD 5318 ]
Comgo Mo 50 300
‘TIPO DE SERVICIO: MTO. PREVENTIVO (X ) MTO.CORRECTIVO{ ) GARANTIA( )} INSTALACION ( 3
EQUIPO: TURBIDIMETRO MARCA: y o
MODELO: 210N SERIE: 51200024783
EMPRESA 19aL 34 E5F LAB:  CONTROL DE CAUDAD
ATN: DRA. JOHANIA XIMENA ARANDA CARGO: =re sECCION CONTROL DE CALIDAD
DIRECCIO BILAFOQLA
| TELEFONO: 2811208 | FAX: 2811208 | CIUDADIRAGUE

INSPECCION GENERAL:  EQUIFO EN BUEN ESTADQ FISICO Y NORMAL FUNCICNAMIENTO.

. .

PROBLEMA REPORTADD;  MANTENIMIENTO PFREVENTIVO, VERIFICACION ¥ AJUSTE DE TURBIDEZ

SERVICIO REALIZADO: RUTINA GENERAL CE MANTENINENTO PREVENTIVO, UMPIEZA EXTERNA E BITERNA.
REVISION DEL SISTEMA OFTICO VERIFICACION ¥ AJUSTE ELECTROMICO DE VOLTAIES PRINCISALES DC ALINEACION
CEL SISTEMA OFTICO Y DE LA LAMPARA PARA OBTENER MAXIMA GANAMNCIA DE ENERGIA BN EL SENSOR DE
LECTURA. CORRIMIENTO DEL KIT OE PATRONES OE TURBIDEZ, MARCA HACH. STABLCAL. CAT 20021-87, LOTE ADDEZ
PRUEBAS DE CONTROLRESFUESTA Y ESTABILIDAD SE AREXA PROTOCOLD DE VERIEICACION ¥ AJUSTE CE TURBIDE
JUNTO CON LA COPIA DE LOS PATRONES UTIUZADOS

EL EQUIFD CUMPLE DENTRO CE LAS TOLERAMCIAS PERMITIDAS ¥ SE ENTREGA A SATISFACCICN

RECOMENDACIONES: o . 10N ¥ AJUSTE PERICOICAMENTE
SE RECOMIENDA PARA EL PROWOMO MANTEIIMIENTC EL CAMBIO DE LAMPARA REF. 4206900

APPSR RN LROASIRISOU LA MR 60 ties

REPUESTOS: MISGUND
RECIBIDO POR:
R FECHA DE ENTREGAEMERE 15 DE 2040 "

CALLE B0A N, 577 PBX: (1)2351574 - FAX: (12361664 -  www.andia.co - E-MAIL: comercis@anda co - andisssse® nat.oo
ANDIA - GTEG - ¥ - 023, Versidn 01 . OCT - 32 - 2000
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EN EQUIPO CON LA CALIDAD

e ———— — -
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[ | LMPEZAEXTERNA E INTERNA [%f | REVISION DE FLTROS

[ DK ) LMPEZALEL SISTEMA GPTICO [ s(f | REVISION DEL ELEMENTO CALEFACTOR

[ OE | REVISION DE LAMPARAS VERIFICACION Y AJUSTE DE VOLTAJES PRNCIPALES
[ heh | LUBRICACION PIEZAS MOVLES (o | VERIFICACION Y AJUSTE DE LA VARIABLE

@} REVISION DEL SISTEMA NECANKCO (O | DESARROLLO DEL FROTOOOLO

["owA | REVISION DE MOTORES [ N8 ] ARRANGUE EQUPD

["eyl | REVISION DEL SISTENA DE REFRIGERAGION ESTADO FINAL DEL EQUIPO

[ Q¢ | REVISION DEL GIRCUITO ELECTRICO ¥ PROTECCIONES Q- CORRECTD FUNCIONAMIENTO ¥ A SATISEACCION
O | REVSIONDELSENSOR _ yycbndes . PENDIENTE CORRECTIVO

[_OK | REVISION DE TARJETAS ELECTRONCAS — FUNGIONANDG CON 0ARO MENOR
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HACH COMPANY P 0 Box 359

Loveland, CO 80530
(970) 660-3050
An 150 3001 Covtind Campany
Certificate of Analysis
This is a Component of 2662105 lot 0082
Page 1
COMMODITY ;StablCal” Formazin Standaxd 4000 WTU
COMMODITY NUMBER: 2461-02 MANUFACTURE DATE: DATE OF ANALYSIS:
LOT NUMBER: AOQT7 3/18,/2010 3/18/2010
TEST SPECIFICATIONS RESULTS
Turbidicy 3840 to 4160 NTU 4093.5 NTU

The expiration date is Mar 2011

Formazin and 5tablCal?® solutions provided by Hach are not NIST traceable because the
NIST does not carry turbidity standards, However, the use of Formazin and StablCal®

af used in Hach methocd 08195 are accepted by the EPA as a primary standard to be used
in the calibration of turbidity instruments.

Lo Ao

Scott Als
Analytical Sexrvices Chanmiat

Certified by
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, PO B 355
HACH COMPANY o
(370} BAB-3050
An 130 0T Cariied Company
Certificate of Analysis
This ia a Component of 2662105 lot Q082
Page 1
COMMODITY ;3.1 WIU Calibrarisn Bolukien
CAOMHODITY MUMBER: 26557 -01 MANUFACTURE DATE: OATE OF RAMALYSIEC:
LT WIMBER: KRODGE4 3512000 ETL-T L]
TEXT XPECIFICATIONS RESULTS
Turbidicy of wiala 0 ta 0,08 NTO 2.331 MTU

The expiraticon daee iz Mar 2011

Formazin and Stablcal® sclutions provided by Hach are not RIST tracesble because the
HIST does not carry turbidity standarde. However, the uese of Formazin and StablCal®
ag uged in Hach method Bl85 are accepted by the EPA af a prinary standard to ba used
in the calibratlon of turbldity 1nstruments.

Scott Rla
Analytical E=rvices CThemist

Cartified by
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HAC F.0 Boy 39
e Lovuland, GO BOGIH

|70} e

An 150 2007 Cartified Company

Certificate of Analysis
This ls a Component of 28662105 lot 0082
Page 1

COMMODITY : STABLCAL® FORMALIN STANDARD 20 WTU
COMMODITY NUMBER: 26601-01 MAMUFACTURE DATE DATE OF ANALYSIS:
LOT HUMBER: ADO&Z 3/4/2010 342010

TEST SPECIFICATIONS RESULTS
Turbidity 20 to 21 NTU 20.9 NTU

The expiration date 18 HMar 2011

Formazin and Stablcal® solutione provided by Hach are not WIST traceable becauss the
HIST dese not carsy turbidity standarda. Howeaver, the use of Formazin and Stabléal®
as usad in Hach method E195 are accepted by the EFA as a primary standard to be used
in the calibration of turbidity iAsErumeEnts .

_.,64—(";-:1-*{- lﬁfﬁ—-—

Seote Ala
hnalyeical Services Chemigt

Certified by
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.0 Bow 359
HACH COMPANY e 2o i
[970) GES-3050
An 150 3007 Covied Company
Certificate of Analysis
This ia a Component of 2662105 lot 0Q0E2
Page 1
COMMODITY : STARLCRL" FOEMAZIH STRRDRED 20 WTO
COMMOLITY NUMBER: 26641-01 MANUFACTURE DATE: CATE OF BHALYSIS:
LOT WUOMBEEE: WOO7L 3152000 3/us/2010
TEST SPECIFICATIONS RESULTS
Turbidicy 20 to 21 NTU 20.5 WTO

The expliration dace 12 Mar 2011

Formazin and Stablral® solutions provided by Hach are nobt WIST traceable because the
WIST deoea act cacry turbidicy satandards. Howewver, the use of Formazin and SeaklTal®
ag uead in Hach method B15%5 are accepted by the EPA af a4 primary standard o ba used
in the calibration of turbidity instrmmeants.

H‘é’—{“_ﬁmﬂ— fﬂa——

Boott Als
agnalytical Services Chemist

Cerkified by
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PO B e
HACH COMPANY Lowsland, GO BO53Y
(AT} BED-3050
A0 50 0T G Company
Certificate of Analysis
This is a Component of 2662105 lot 0082
Page 1
COMMODITY ; 8TRBLCALY POBRMALIM STAMDARD 200 WTOD
COHMODITY WUMBER: XE6f4-0% MAEMTFRCTURE DATE: DATE OF AMNALYSIS:
LOT HUMEEE: ROGTL Ariafanio 31272010
TEST SPECIFICATIONS RESULTS
Turbidity 200 Ea 210 NTU 207.0 NTU

The expiration date ia Mar 2011

Formazin and Stablcal® sclutions provided by Hach are not MNIST traceable Because the
HIET doea nob carcy turkidity standarda, However, the use= of Formazin and StablCal®
as used in Hach method 8198 are accepted by the EPA ag & primary standard to be used
in the calibration of turkidiey instrumsnts.

Lt Ao

Soort Alg
Analytical Services Chemiat

Certified by




HACH COMPANY

An 150 9007 Caviiiad Conpany

Certificate of Analysis

This is a Component of 2662105 lot Q082

COMMODITY : STARLCAL" FORMAZIN STRMDRED 1000 WID

139

F.OBox 385

Lowsland, GO BOG3E

(R0 GES-3050
Page 1

COMMODITY MUMBER: 28606-01 HANUFRCTURE DATE: DATE OF AMALYSIS:

LOT MUMBER: R3O70 3152010 3f15/20Ln
TEAT SPECIFICATIONS REXULTS

Turbidity 1000 to 1050 HID 1040.3 HTU

The expiration date is Mar 2011

Formazin and StaklCal® sclutions provided by Hach are not MIST craceable because the
HIST does mot carry turbidity standards. Howewer, the use of Formazin and StablCal®
af ueed in Hach method 8195 are accepted by the EPA as & primary standard to be used
in the calibration of turkddicy Lnacrumanta,

_fﬁ'fir_mﬁf- iifﬂl—--

Certified by

Soott Als

hnalytical Services Chemiat
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A &: CALLE 60 8 5-77 PRIC [1] 336 1574
= FAX: {152281554 awew_ards o0
— EMAL - comerchéggarcia co
PN N | : | AN BOGOTA 0 6. COLOMBIA
INFORME DE CALIERACION
Report of Calibration
: PAGINA 1 DE 2
CLIENTE ! EMPRESA IBAGUERENA DE ACUEDUCTC ¥ ALCANTARILLADO - l
[;n,um l IBAL 5.4 E 5P CFICIAL ' wes l 100408
" IRTa ] i SO DE MEDICION l ANDIA SAS
:.._. Ly Mo i Alace
SV I TURBIDIMETRO I“'“m"“ I Cawmera 3 No. 1+ 04 l
|Agmarsd LY R
(WA |FEGHA O CALIBRACION  |:
| Moy, l — [L\n_uLC_al:-gom | il |
e z s
QZ‘_‘W I 21008 l“'{‘f‘,i“‘““ - ] ING. JHOANA XIMENA ARANDA |
NUMERO DE SERIE| o— GO EQUIPD -
Lhnl Hurdser 0612 4703 e Code I MR I

* Los procedimienios de manterisiento, chequeo, calbracion y medcon aitcnfos y do In daponbiédad de sstandans Iutkis & parcoas

Naoonaes o imemaconales, permmilen garantzar las mediciones - > Depay Tecnio

Lo elindanes y patronds GIRS00s e s maciciones y 4usie 96 (ads wa o e paramayos ragstados, son vazabies egun nonmas
Imemacionaies o nacanskes

"ty tus dos an sty Informe, comespanden (ricamets » of Peormenia © squipo reportadn,

" ™

b com wl rerpaniio dhed ¢ Lho 9000 (g e de Rusutncon) de ke Mome NTCASO-IEC 17025

LI TR ¥
Lo residtanos e Incermidumbee son basados en o GUM | The Gaide tn Espression of Uncenanty in Messuwenent. )
‘a Aeprasain 4o 18 inconidimbes Expindada corsesponden & facke X =2 dudo un niel de confanes de P = 96 %
* Eni 00w vaahco min Iy frma Griginal y U uso s o Goossderandn del s

S R0 repoocdn pardal O 100l S0 dedhrd sar mdorade ol por el DA

X Recibido por
horiond Performed by

[hradmnantn Téerncon Anie S A S,
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‘(“-\ CALLE BOANs. 577 PEX (3] 235 1674
\? 3 ra:mmaw mm:
S archa et retco
AN AR
PARAMETROC DE TURBIDEZ
Parametor Turbulity o o
PAGINA ZDE 2
RANGO DE MEDICION 0 - 4000 NTY
Neaupemen nogs
OIVIZ)ON DE ESCALA 0,001 NTU
Faadvry Laghshy
OLERANCIA PERMITIOA 2 2% 0E LALECTURA A5 001 NTUENELRANGOI(HMO NTU,
chetares Ao 2 6% 0E LA LECTURA LN EL RANGO DE 1
WAPORTANTE ILa tolerances v tomsaa che les mmuunn eomcas
et instrumento
TO0O El mefodo de Calbracitn del nsrumento &5 cor medio de un wet de estandores oelenmilnicos
ethod pelrordos aalabies (SLEcai) a0 ConcaNiR NS xackis, s cuales cifunden una clerta
cortyad de U errids por wno Lampens, heck Be Canis o8 conentitn N
A%mwnos SOLUCIONES DE STAGLCAL CALBRATION, CAT 26621-06 LOT A1078 MARCA HACH
ALt U L)
DA CK: [No deforme | 11.00465 1

Cats oettre 1N servics

i VALOR ESTANDAR | TOLERARCIA | LECTURA  [OESVIACION
ESTANDAR NTU) T INTU) [ EGu ’OX HNTOT 2 WNCERTIOUNBRE ESTADO
1 a0 0,012 HA &ﬁ j e N
N
L
2 20 041 A g A A
N
K H
3 200 4,00 LA H NA NA
A H
HA
K 1000 w0 “HA A NA
= NA
i = A
3 4000 200 )
)

RR%E#]C.O"E& EL TURBIDIVETRO PERSENTA LA LAMPARA DEFECTULSA SE PROCEDE CON EL MANTENMIENTO PREVENTIVOD
i CALIERACION DE TUREIDEZ e

Dala Ador 1he pocvice

VALOR ESTANDAR TOLERANCA LECTURA [DESVIACION 7
r ESTANDAR U (N EDUWC'W INCERTIDUMERE ESTADD
0,13
1 010 0o (’"ig 0029 PASA
[IRE
B 20205
2 2 041 20200 0,259 FASA
20205
201,000
. 20 a0 207 1K 172 PASA
: m""%
4 1K 0 &%:rm % 11,547 PASA
RLCGRC
. ‘ 000 5 -
5 4000 200 TR = g 45,138 PASA
\Qv)Amﬂ -

OHEERVACIONES: EL TURBIDIMETRO CUMPLE DENTRO DE LAS TOLE-0 WOIAS PERMITIDAS, SE ENTREGA A SATISFACCION

@’ KA o-mw..
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“SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION Ne SM.LVFQ.0119.2011

Cantcate O Cabteatioe
INSTRUMENTO : TURBIDIMETRO
Appanis
FABRICANTE : HACH
Narutacure
MODELO : 2100 N
Mo
NUMERO DE SERIE : 08120024783
Sard nenber
CODIGO INTERNO : SIN ESPECIFICAR
Intemal Code
SOLICITANTE :IBAL SAESP.
Customer
DIRECCION s IBAGUE
Addess
SITIO DE MEDICION : LABORATORIO CONTROL CALIDAD
Messrament placs
FECHA DE CALIBRACION : 2011-12-09
Date of Checking
NUMERO DE PAGINAS 22
Nunbey of Pages

TRAZABILIDAD: SERVIMETERS. Asegura la trazabilidad de los patrones utilizados en estas
mediciones hacia patrones nacionales o interacionales,

FIRMA AUTORIZADA
AUthonaed sgnatiee

Pagina 1 de 2

Carrera 20 C No.74A <10, PEX: (S71) 210 08 33, Fax: (571) 217 97 76, Bogoth, D.C. - Colambis —_—
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SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION No SM.LVFQ.0119.2011

Canficate Of Calbeation
CONDICIONES AMBIENTALES
Temperalura ambiente 244
Humedad Relativa T2%
MEDICIONES INICIALES:
Unidad utilizada (NTU)
(-] 15 16,2 12
100 120,0 20
750 400,0 150

15 151 0,1
100 105 5
750 760 10

® ESTAMPILLA N° 95
IRAZABILIDAD:

[ 334 - 338 - ssJ

EVALUACION DE ACEPTACION
Evastuston of Acosptance

El equipo cumple con las Wolerancias establecidas por el fabricante

st [ x| wo [ ]

Pagina 2 de 2

Cartors 20 C No 74A -10, PBX: {571) 210 08 33, Fa: [571) 217 97 76, Begoed, D.C. - Colombia —
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Industriay

(ERTIMUATE OF CALIBRATION
Certificado No.: INCHT1587-LT-0218-13 Magaitud: TEMPERATURA
Conniicate sundey Mootk (TEMWERATINE)
Clarze EMPRESA IBAGLERERA DF ACLEDUCTD ¥ ALCANTARILLADO AL SA. ESP.
Qo
Direcchéni Carvers S o, 1-08, Tbwgb (Tobesa)
Advess
Imatrumento: Tarmohigrametro Wicacon: S nformacin
Ssroeow Locaton
Mamero de serie: 0 Modele: S
vkl oot Ao
Fabeicame: Srtazo Sdentificacitn: xw
AMwalativer Armoocaton
Nasge de Medicion |
w&wlﬂ‘m -30°C 2a &0*C Divisidn de escala pi1°C
Ainye Division o0 & (vpe somie
Focka de calbracién: W013492-2% F‘mmam Wo gl
CaNVaNGe dote .
mm ! - EIV-E“J\--) w- ( }
Namere de ded cortificado : | "" o
Mo oY e o A cRtRoeE §'] t C)l(_)CJIf
mmmma ¢ us [ cuerdo s hay

wmmbm
Bm«muhmau o

mm.umm:rwmwmm Ths Comitane Mast Aof O SaTAN s oolant Extiy aiyvr
ORI CeymNSing OF She SRl ONaatvy.
Tive cir 5 semprcnstie for hnvaog Al dvainaments GIRbated' 3t ARoVOsvisned wierral

B e SesoNe ey MdeMQMMGMMMMBWM(W)
o terradesetro o caltbor o of Madio BCRETMO JRLD CON & LTG0 Bebdan La Indicackn del wa W
O referencd 1 CLal &5 medda o o petrin. Sge o mmmbmmw&lwlﬂim
Cortact, Direct, Seading Cobrason v 5¢ enoueatian 20C30makTerte dewriiis en of procedimieric intsmas POST.

T SSYLMN escritin! done as caldwted by et metha, atid o placing the seostive ST (soosir) GARNAT0 o
M o e mmm«m The dclcatonr o Diw tNerveenater I Conpnns wite (o
IS DRET XL O 5 w by tw eter, Folowdng he guicions st Gt e e Staoded WT-WS-1030 194
Thermoomerers, CONNT (N, RamNig CalOnacn M ane Gamivy clescriwg v 100 ividesd srocachons MOS0

Pirmmas Autorizades
m

por: hﬁl‘..ﬂ‘m Seflo

Sov
e HCUSIRUR Y NETROLBSIA (T,
20130227 NT 3300481624
% W:NCCCION TETNICA
Disecnor Técrico FDS3t v2 XNiroaas Plgre 19e2

Carficado amikcn e b nonva NOC-ESOVIC 17028 003 WROUESTTON GENERALES PARA LA COPPETENCIA GF L0 LASOAATORIDS OF DRSARD Y CALIBANCION"
Cficate o unow S VICRONE NI 2KN ased o OF TRSTI0N AND i S TOOW LARERA FORNN™

Carrers 68 M No. J8-23 » PEX: {57) -1- 329 02481 76 - Fax: (57) -1- 231 09 78 » Cels: 317 43& 1305 - 317 434 4237+ Rogota. D.C - Colombin
E-mail: servickoaldiente@industraymetrologia.com

L
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(‘ metrogs” e | @

Ceniicacs e, MORLSEILT- (s

T Y
Caraboumes Anhnstabes Temperatarn: 199+c Fumedad Rslatie: “5 W
Sy Coacitons Tarporetuwe Retative Moruly
MM(WW)z
Se redos use odn genersl €13 5 Seers COMRCINES 3¢ MIRCONATISND ¥ €5 300 Pa U CaRBRCKHN.

MN:MWWMNMGAMMNBMHM
Rosuftades de s calibrackn (Catlvation resols)

B scda Potewn comeghds | Servmdwetrs A
vt | T .:°'. e LT A

00 108 3 LS 2 5 Nodghea |* 031 |
20 25 19,9 a7 ar 5] Mo 1t 00
88 £ =3 28 “ - MoAjka [t 0%

Lo untdad o0 rexhda de jon walones reportados en by tale s *C

The wod of commermoopcy o kaoos repavied’ 0 [0 adie & * C
Encortidumbre (Uncevtawty):
L5 valores de ICOTOUTING CQanckia seportickes in b tabde 52 extimaron con Un mivel de Coanza 08 95,45 % Qua Comesposde & un fator de
CODertara gaal @ 2 ¥geiendo Les recomensaoones o COCUTENRD “Geide 1 e Eqresdn of Unostanty In Messurement, BIFM, [EC, IFOC, 150,
TUPAL, [UPAS, COML (1995)" y b roera rmencianad en ol Bem d= maods de calibracdn,
mwmmw»mm_-mmomwdxm VR Cirresgonds (0 & coverape foctr

200 & 7 o of the i ok 0 e £ o vy X AVN BEC T ISa
AL RAAS, M(M O S0 O eentinie! 10 Seny CeRtreton metiod!.
Tracobilded ]

(Tracwabiiity ):
o L ol e
naToses & tenadceake
Dodutry y Mstrolgle [ty OOVt SANES She g hgdmww
BTG ST,
rf NNr

Patrin utilizade Serie  Mestificaciba &ﬁluuu’n 05 'nn ) Trassbisded

:-mw S et Gatiose A  Canvavat by ARy
"‘”I |mm|u N srrioe 19 LTtz T NLST
Ossmrvackones (Comments)

* 156 reuiadon commmndos o o resenie Ceetiicado se referen of MOMEND ¥ CONKONES N (e 5@ risdizaron s madiciones,
=T eSS ConSiond by Moy Coveoate nefey [0 T00 DX0e 007 COneiionts Lok At OmSSLY TN YD ke

-ﬂmmﬁywmmsmuummmmmammumm
mentos de C¥ibvacde.

«dncudnte y Matrosogie LEde, JeOOraSary, (5 008 ASRORRY (v sy CONTVADOS SROT NI MBSO S iy e of -3

= Park cttera s baTpertare COMECES &6 o NSrunans s dibe adicons by comeocda 2 5 NIAGHN O stnmentn.
T2 Gbran e Covrect o e & NSt O a0l M\ covreetien £0 fow dnaromant e

= PN GEL CERTINCAOO
N OF CERTXATE

Correra 62 HNo. 78.23 « musn 13290248/ 76 - Fax: (57) -1- 231 04 78 » Cob: 317 434 1305 - 317 434 1287 « Sogots, DC. - Colombia
E-mail: servicioalchanme@industrispeatrologia.com
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Industri
rne‘trqbg% Y

g aé 6‘% ‘.4 e

CERTIFICATE OF CALIBRATION

Cartificado MNo.: IN-OF11581-L 10210483 Mageitud: TEWPERATURA
Comitcare numdey Mapanude (TEMAERATIRE)
Chiente: EMPRESA IBAGLERERNA 08 ACUEDUCTO Y ACCANTARILLADG B SA ESP.
Cudarver
Déreccitn: Canera 3 ho. 104, [bagud (Tokeva)
AAvess
Instrumento: Termdewto de Arisertn UBiCcacon: S rformecin
Instromenw Locaon
Nmere de serie; Sw0%,2207 Modkelo: S0 Informeciin
Sen oonder Mooy
Fabwicante: Tager Identificacdng S0 rformecin
Mawacacer Jaeooiaxoe
Mango de Medoion |
Iluvzoﬂ-oldlﬂ 40°*C » S0 °C Diviesion de escala: 1°C
RS O AR, DOV on 8 derpe soole
Pacha g calibracidn: 0130298 Fecha Segerids de Calibracidn:
Cakbration date
St oe Calbracion: mmomtmkv @! C ’ l
Candvasioo Pacn — E
Nimero de paginas del certificado : | _M‘} M o
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“SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°SM.LVV. 2945. 2014
CERTWFICATE OF CALIBRATION NUMBER
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"SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°SM.LVV. 2945, 2014
CERTIFICATE OF CALBRATION NUMBER

RESULTADOS DE CALIBRACION

ocos » oraitindion e e Sls an enZUM I EEIRARZCS BN T Iros
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| : 'm . ke 4 mm
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50.000 48027 Q17 1000 0208 Z
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T Boknza MEZISE Teew PSRIETED) )
TERMOVETAO AGUA VDRIO | MOF 128681 TO5M- 4 | 20340321 INDUSTRIA ¥ METROLOGIA,
OBSERVACIONES:

ESTAMPILLA N* 2345

FIN DEL CERTINCADO

Carrera 20 C No, 74A - 10, PBX; (571} 21008 33, Fa {571) 755 0363, Bogotd, DL, - Colombia
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"SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°SM.LVV. 29040. 2014
CERTIFICATE OF CALIBRATION NUMBER

{ CLIENTE BCR DIRECCION TILDAD TELEFONO

ENPTE LA IBAGUENERA D ACUEDUCTD Y ALCANTARLLADD - B CurwndAMa 1-04 [ Ireea0
LA FEX P, OONTRCL F CALDWD e

MStoco da Calbracian Teazaodiad

~ - - : 1
Bl méds grvarstricn fee soeanda &0 13 GEEVackn o8 Sy UYEniD. o0 NOTTES T s
Co.‘vouu\n : X El  Latosiodo & Velemetla 0
Exta radtoda cetarysea Le rons cel Igecio y bn dedde por by amutu SCRVINETERS SA aseguny o
Ligusan do wborerosa Ague Deyiade 4 terpaistan de 20 C £ 0.54C | "*“""‘":'0 h:-).: ::"NM"OO o |
Incoridumbre

— Odiones Con 08 paliones  sacionine m |

"L Frarhauripee o 1 Packcion Moonac 56 1) N, Qe Teskn 0% mukpicar hrnv-»mc | reflerancia, para owts caso we trala)s con: (ver |
LoD pOf Tachy S Cubtmamrds ha2 O o Cul 36 SOk e sre 2adibucon sorml, LN rivel CUatvo do Wazaldddag g™ ) |
tn corlaray de G5 40N }

0140520 201-1 o= J
CONDIK ALES ACREDITACION

La calbiacdn fue maizads en o laborsiono SIS USCCREAG W LD AR (XF 0% VB W0 N e
. Sacyme e Aowctacion | ONAC | pars meguea of rarserarients
“"""’“""’"_’"’V,”"? de £ =lers GA El O B Moabided S0 o povonm e rvleseow e
CUD! PIESEMIo S SIQUIRIIes CONBTiones en o 0 [ N L T Y™
Mmoo de i cakteacion 08 Nrb redecores ot Mo oochh ser mpeoduoe
Frrr S p e —r—m 1 KRN O PACANOMIS AUTIEE CaN30 80 RanR) oW
. S ) PUVECN DETINC D ecWo del oo e o

Humedad Relatva 33 m SO0 LA WA COMMNEIA &) o At Om N
p— — ——— " Wrer o TR § CONECONen W e M Melawar
— 218 C e redcomie B DOGWEG e B osEEe e W
T fasfa Aenbasin PV ORda3 30 e MNNGIEI Qe DLeder Jwrvanis 3o
Py - - L0 L) O N AN s as i B Ly

Presion Arnostrica 7511 rPa "!):'-5 ,“).'M:?:‘ Il.;il_‘!l\_" - reporaatis 50 I8 MCEEYRCEn O A CAUMEN 3

Sl RIS AL T T s i v -3 DL et ks e e B
Calioeado Por: Autorzada Por;

e e L g ey u«' Ya

b ke e s | - p— - e

Thasns Comrsbiman 1T 2 M4 - o8

’.ABUR‘\YOF‘“
DIANA MARCELA ARIAS 1 ION ES

Tacnice de Laborstono

INSTRUMENTO
Pyots SWA2540 " BLBER BRAND ETERNA |
| OWmIOKCEEscu A | mesmmcacion CLASE OF RXACTITUD MATERUAL TIEWSO DE £8P
0.0 ovl) 8N ESFECF AR n Vi Doscsboen MU
Pagine 1 0 2 ‘

Carrers 20 C No. 74A - 10, PBX: (S71) 210 08 33, Faoc {571) 755 0363, Bogotd, D.C. - Colombia !
e e - e e, s —_ e



151

"SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°SM.LVV. 2840. 2014
CERTWICATE OF CALIBRATION NUMBER

ALIBRACION

0.0 010 0.003 [ [ 0.0
0500 050 0003 0010 0.0M
1.000 1.0 0003 0.010 O0M

T sk MEZ9S * 2 |
TERMOVE TRO AGUA VD U AR LT | M- I INDUSTRIA ¥ METROLOGA

OBSERVACIONES:
ESTAMPILLA N® 2040

FIX DEL CERTIFICADD
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“SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°SM.LVV. 2942, 2014

CERTIFICATE OF CALIBRATION NUMEER
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"SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°SM.LVV. 2942. 2014
CERTIFICATE OF CALIBRATION NUMEER

RESULTAL DE CALISRACION

1.000 1,011 0,014 0,100 0,020 2
5000 5015 0.018 2,100 o0 | 2
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Ratwos MEZXIS "33 | 002 oD

TERMOMETAD AGUA VDRSO | MAOFISELT (aam e | 2014-00-01 NOUSTRIA ¥ NETROLOGIA,

OBSURVACIONES:
ESTANPILLA N* 2042

FIN DEL CERTIFICADO

Carrera 20 C No. 74A - 10, PBX: (571) 21008 33, Faoc {571) 755 0363, Bogota, D.C. - Colombdla
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"SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°SM.LVV. 2941, 2014
CERTIFICATE OF CALIBRATION NUMBER
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“SERVIMETERS S.A.

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°SM.LVV, 2941, 2014
CERTWFICATE OF CALIBRATION NUMEER

5 DE CALIERACION

1,000 101 0 Q.050 0020 2
3000 J.001 000 Q.050 0621 2
5000 asm 000 0,050 0621 2

2010028

'FR“'I-(T‘U-} AU VL"‘-)C N—‘.‘ 1205 L T2 2004050 INDUSTIUA Y METROLOGIA

OBSERVACIONES:
ESTAMPILLA N* 2541

FiN DEL CERTIFICADO

Carrera 20 C No. 74A - 10, PBX:(571) 21008 33, Fax: (571) 755 0363, Bogotd, D.C - Colombia

A LA MEDIDA DE COLOMBIA
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SM@’SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°SM.LVV. 2943. 2014
CERTIFICATE OF CALIBRATION NUMBER
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“SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°SM.LVV. 2943. 2014
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“SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION N®SM.LVV. 2946. 2014
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“SERVIMETERS S.A.

A LA MEDIDA DE COLOMBIA

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°SM.LVV. 2946. 2014
CERTIFICATE OF CALISRATION NUMBER
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ANEXO 4

Iméagenes en el laboratorio de la empresa ibaguerefia de acueducto y alcantarillado IBAL

E.S.P

Imagen de la cristaleria del laboratorio
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Imagen de resultados de dureza total



Imagen oficina de entrega de resultados

Imagen laboratorio de microbiologia IBAL
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Imagen laboratorio de fisico-quimica del IBAL



